Estudio de las propiedades viscoelásticas en aceros amorfos by Cozar Rabaza, Raul
  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
TRABAJO DE FIN DE 
CARRERA 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
TÍTULO DEL TFC: Estudio de las propiedades viscoelásticas en aceros 
amorfos 
 
TITULACIÓN: Ingeniería Técnica Aeronáutica, especialidad 
Aeronavegación 
 
AUTOR: Raúl Cózar Rabaza 
 
DIRECTOR: Daniel Crespo/Eloi Pineda 
 
FECHA: 27 de Mayo de 2010 
 
  
 
 
Título: Estudio de las propiedades viscoelásticas en aceros amorfos 
 
Autor: Raúl Cózar Rabaza 
 
Director: Daniel Crespo/ Eloi Pineda 
 
Fecha: 27 de Mayo de 2010 
 
 
 
 
Resumen 
 
 
Los vidrios metálicos son un nuevo tipo de material descubierto en 1960 con 
aplicaciones potenciales muy interesantes. Su estructura a nivel atómico, 
similar a la de un líquido, se obtiene mediante un proceso de enfriamiento ultra-
rápido que no permite a los átomos ordenarse y adquirir así una estructura 
cristalina. Esta estructura amorfa deriva en propiedades mecánicas y 
estructurales muy interesantes que aún se están descubriendo. 
 
El objetivo del proyecto es la caracterización de la respuesta viscoelástica de 
diferentes vidrios metálicos a diferentes temperaturas, en función de la 
frecuencia de la excitación mecánica. Para esto hemos utilizado un analizador 
dinamo-mecánico (DMA), y hemos estudiado los cambios que se producen en 
el material a temperaturas cercanas a la de transición vítrea (Tg). 
 
En este proyecto hemos trabajado con diferentes composiciones de aceros 
amorfos. Finalmente nos hemos centrado en la serie: Fe(65-x)CrxMo14C15B6, 
donde x será 0, 2, 4 y 6. También hemos producido uno de estos aceros por el 
método de solidificación rápida con rueda de cobre. 
 
Las muestras se han caracterizado con distintos métodos: microscopia 
electrónica (SEM), que permite conocer la composición real de las muestras. 
Difracción de rayos X (XRD), que permite saber si la estructura del material es 
realmente amorfa. Calorimetría (DSC), que permite saber la temperatura de 
transición vítrea. 
 
Finalmente, se presentan los cálculos y conclusiones del estudio que, aún no 
siendo los esperados, arrojan información útil sobre estos materiales aún poco 
conocidos. 
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Overview 
 
 
Metallic glasses are a new type of materials discovered in 1960 with a wide 
range of potential applications. These materials are obtained by a rapid-cooling 
process, which makes the atoms unable to reach the crystalline form. So its 
atomic structure is amorphous. This atomic configuration is the cause of the 
interesting mechanical properties of these materials, not well known nowadays. 
 
This project has the objective of characterize the viscoelastic response of some 
metallic glasses at different temperatures, depending on the frequency of the 
mechanic excitation. For this purpose, we used a dynamic-mechanical analyzer 
(DMA), and studied the changes in the material when is heated to a level near 
the glass transition temperature (Tg). 
 
In this project, we have worked with different amorphous steel compositions. 
We have focused on the series: Fe(65-x)CrxMo14C15B6, where takes 0, 2, 4 and 6 
values. Furthermore, we have produced one of these steels by the melt 
spinning technique. 
 
The samples were characterized with different methods: electron microscopy 
(SEM) to find out the actual composition of the samples. X-ray diffraction 
(XRD), which shows whether the structure of the material is really 
amorphous. Calorimetry (DSC), which lets you know the glass transition 
temperature. 
 
Finally, we present the calculations and conclusions of the study, while not 
expected, yield useful information about these materials, still poorly understood. 
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CAPÍTULO 1. INTRODUCCIÓN 
 
El objetivo de este trabajo es la caracterización de la respuesta viscoelástica de 
diferentes vidrios metálicos – en concreto aceros amorfos- a diferentes 
temperaturas en función de la frecuencia de una excitación mecánica 
producida por un analizador dinamo-mecánico (DMA). Como explicaremos en 
el cuerpo del trabajo, un material amorfo es aquél que no presenta un orden 
interno a escala macroscópica y que a escala microscópica sólo lo presenta 
hasta unas 10-20 distancias atómicas. Esto les confiere unas propiedades 
mecánicas y estructurales diferentes a las de los metales cristalinos. 
 
En una segunda parte teórica del trabajo explicaremos las técnicas que se han 
usado para producir, caracterizar y estudiar los materiales que son objeto de 
este proyecto. 
 
Las muestras que se han utilizado para esta caracterización son cintas de 
aceros amorfos con distintas composiciones que fueron producidas 
anteriormente por otras personas con la técnica de solidificación rápida con 
rueda de cobre. Como parte del trabajo se ha fabricado la siguiente 
composición: Fe61Cr4Mo14C15B6. A partir de esta experiencia explicaremos en 
la práctica cómo se formó la prealeación con el horno de arco eléctrico, cómo 
se crearon las cintas con el melt spinner y cómo se caracterizó el material a 
través de microscopía electrónica, difracción de rayos X y calorimetría. 
Finalmente explicaremos cómo se hicieron los ensayos con el analizador 
dinamo-mecánico. 
 
A continuación compararemos los resultados tanto de las caracterizaciones 
como de los estudios DMA de este material con otros aceros. Esto nos 
permitirá estudiar cómo afectan los cambios de composición y las diferencias 
porcentuales de los elementos que contienen a las características 
viscoelásticas de estos metales. A continuación se discuten y analizan los 
resultados obtenidos y se presentan las conclusiones del trabajo.
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CAPÍTULO 2. VIDRIOS METÁLICOS 
2.1. Definición 
Los vidrios metálicos o metales amorfos se caracterizan por ser metales que 
carecen de estructura cristalina en su fase sólida. Esto quiere decir que su 
configuración atómica carece de periodicidad en una escala superior a las 10-
20 distancias atómicas (Fig. 2.1.). 
Realmente cualquier material puede vitrificarse si es enfriado desde una fase 
líquida a una de sólida suficientemente rápido. De este modo se cumple que el 
tiempo de ordenación de los átomos es superior al tiempo de enfriamiento, no 
dando tiempo a los átomos a alcanzar su posición más estable dentro de la 
estructura sólida. 
 
Fig. 2.1. A la izquierda, una estructura atómica amorfa, mientras que a la 
derecha tenemos un material cristalino. [16] 
 
2.2. Historia 
El primer metal amorfo creado en un laboratorio fue una aleación de Au y Si 
(Au75Si25). Su descubrimiento, publicado en 1960 fue a cargo del científico 
belga Pol Duwez y sus colaboradores en el MIT (Massachusetts Institute of 
Technology),  W. Klement y R.H. Willens. 
Este descubrimiento demostró que el proceso de nucleación y crecimiento de la 
fase cristalina podía ser evitada en algunas aleaciones para finalmente obtener 
una configuración de líquido superenfriado [1]. Este hecho fue posible gracias 
al desarrollo de técnicas de enfriamiento rápido de los metales fundidos, que 
permitían enfriar el metal a velocidades de 105-106 K·s-1. 
El problema de estas técnicas era que, debido a las altas velocidades de 
enfriamiento requeridas, la fabricación de vidrios metálicos se limitaba a finas 
láminas e hilos. Este inconveniente solo permitía utilizar estos materiales para 
aplicaciones que usaran sus propiedades eléctricas, magnéticas o químicas. Lo 
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que significa que no se podían aprovechar sus buenas propiedades mecánicas 
en aplicaciones estructurales. 
Fue Turnbull el que se dio cuenta que, para cada material, la transición vítrea 
ocurría a una temperatura definida. Con la temperatura de transición vítrea (Tg) 
y la temperatura de fusión del material (Tm), defino una temperatura reducida 
de transición vítrea (Trg) que servía como criterio para definir la habilidad de un 
material o aleación para formar un sólido amorfo (GFA) –Glass Forming Ability-. 
Se considera que un material tiene buena GFA cuando el cociente Trg es 
superior a 2/3. 
Creando aleaciones con más GFA, lo que se consiguió fue minimizar la 
velocidad de enfriamiento, lo que hizo posible usar otros métodos de 
producción de metales amorfos que permitiesen crear piezas del orden de 
milímetros o centímetros en diferentes formas. A esto le llamaron BMG (Bulk 
Metallic Glasses). Un pionero en la creación de BMG’s es A. Inoue, de las 
investigaciones del cual surgieron las tres normas empíricas para poder crear 
metales amorfos con temperaturas de enfriamiento relativamente bajas. 
 
2.3. Formación y principios básicos 
Como hemos explicado anteriormente, los vidrios metálicos son creados por un 
rápido enfriamiento del material fundido. Si este proceso no se realizara 
adecuadamente, al llegar a la temperatura de fusión Tm los átomos irían 
perdiendo energía cinética –por lo tanto movimiento- y se irían ordenando y 
agrupando de la forma más estable posible. De este modo la distancia entre los 
átomos es la menor posible y el volumen específico disminuye, como vemos en 
el punto B (Fig. 2.2.), hasta formar un sólido cristalino. 
Por otro lado, si el material llega a la temperatura de fusión Tm y se sigue 
enfriando a un ratio suficientemente elevado, pasará a la región de líquido 
súper enfriado, que se encuentra entre Tg y Tm. Esta región se caracteriza por 
un decrecimiento continuado del volumen específico, lo que hace que los 
átomos pierdan movilidad. En el momento que los átomos no pueden 
comprimirse más, el tiempo para reordenarse y alcanzar una estructura 
cristalina es superior al tiempo que tarda en enfriarse totalmente el material. De 
este modo, al llegar a la temperatura de vitrificación se forma el vidrio. 
Observamos también en el gráfico (Fig. 2.2.) que el volumen específico del 
metal amorfo es mayor que el que ha alcanzado la fase cristalina. Esto se debe 
a que los átomos no han llegado a sus posiciones de máxima estabilidad, o 
máximo empaquetamiento atómico.  
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Fig. 2.2. Diagrama volumen específico-temperatura para comparar la transición 
vítrea con la cristalina. [13] 
 
Hay otros factores que hay que tener en cuenta al hablar de los vidrios 
metálicos a parte de la velocidad de enfriamiento y las temperaturas 
características. Si se consigue aumentar la GFA (Glass Forming Ability), más 
fácil será que ese material se convierta en amorfo al enfriarlo, lo que supone 
que necesitará un ratio de enfriamiento menor y serán más simples las técnicas 
para crearlo. Este aumento de la GFA se conseguirá aumentando el cociente 
Tg/Tm. Para conseguirlo, Inoue propuso tres reglas empíricas que fueron el 
comienzo de la existencia de los BMG (Bulk Metallic Glasses) [2]: 
 La mezcla tiene que estar formada como mínimo por tres elementos. 
 Tiene que haber al menos un 12% de diferencia entre los radios 
atómicos de los elementos de la mezcla. 
 La entalpía de la mezcla tiene que ser negativa entre los tres elementos 
mayoritarios de la muestra. 
El primer punto está relacionado con la facilidad del material para cristalizar. 
Cuantos más elementos contenga el material, más complejas serán las 
celdillas unidad de la estructura cristalina. De este modo hacemos que sea más 
difícil para los átomos el alcanzar una posición de máxima estabilidad. La 
diferencia entre los radios atómicos que enuncia el segundo punto se debe a 
que de ese modo habrá un empaquetamiento mayor en la fase líquida –ya que 
los átomos pequeños cabrán en los huecos que dejan los mayores-. Este 
mayor empaquetamiento hace que la fase líquida sea más viscosa, cosa que 
favorece la GFA al haber menos espacio interatómico para realizar los 
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movimientos necesarios para la cristalización (Fig. 2.3.). Según la tercera de 
estas reglas empíricas la entalpía entre los tres elementos dominantes en el 
material debe ser negativa. De este modo los elementos se disolverán 
fácilmente en una mezcla homogénea al fundirlos y se evitará que se creen 
núcleos de cristalización alrededor de partículas de algún material que no se 
haya mezclado bien. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Fig. 2.3. Átomos con distintos radios atómicos en un material amorfo. [15] 
 
 
2.4. Propiedades 
 
Las propiedades de los metales amorfos son diferentes a las de los metales 
cristalinos incluso cuando comparamos dos aleaciones muy similares. Las 
razones principales para que se den estas diferencias de comportamiento a 
escala macroscópica se hallan en su estructura y ordenación internas. Los 
vidrios metálicos carecen de fenómenos como el de límite de grano y no 
contienen dislocaciones internas, el comportamiento de las cuales es uno de 
los fenómenos básicos que determinan las propiedades mecánicas de los 
metales. 
 
Los metales amorfos tienen un límite elástico muy elevado, lo que les confiere 
una alta resistencia ya que carecen de defectos estructurales. Estos materiales 
son los que más se acercan al límite de resistencia teórica σy como vemos en 
el gráfico (Fig. 2.4.). 
 
 
                     σy=E/20                                                                          (2.1.) 
 
 
Además presentan una alta resistencia a la deformación y una muy buena 
tenacidad, que es una medida de la capacidad del material para almacenar y 
retornar la energía elástica que se le aplica. Relacionado con lo anterior, los 
metales amorfos presentan un bajo coeficiente de pérdida de energía en un 
ciclo de carga elástica. Esto los hace ideales para muelles o aplicaciones en 
sistemas vibrantes ya que resisten muy bien la fatiga. 
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Fig. 2.4. Diagrama límite elástico/módulo de Young. Podemos observar 
resistencia teórica y las curvas de resistencia a la deformación (σy/E) y de 
tenacidad (σy
2/E). [1] 
 
 
Hemos visto que en el régimen elástico los vidrios metálicos son superiores a 
los cristalinos, pero no ocurre lo mismo en la región plástica. Los metales 
amorfos tienen un régimen plástico muy reducido ya que su alto nivel de 
empaquetamiento atómico reduce sus posibilidades de movilidad interna y, por 
lo tanto, de deformarse. Esta poca ductilidad hace que ante cargas críticas se 
produzca una fallida repentina del material, cosa que no pasa con los 
materiales cristalinos, que antes se deformarían visiblemente. Algunos vidrios 
metálicos son frágiles por naturaleza o pueden volverse frágiles con los 
cambios de temperatura. 
 
En cuanto a la conductividad eléctrica, observamos que es menor en los 
metales amorfos ya que el desorden a escala atómica dificulta el movimiento 
de los electrones libres. Las propiedades magnéticas en vidrios metálicos base 
hierro también son interesantes ya que éstos son materiales magnéticamente 
blandos. Esta característica hace que sea fácil magnetizar el material usando 
campos magnéticos poco intensos y cambiar su polaridad fácilmente, 
haciéndolo útil para la fabricación de transformadores eléctricos, por ejemplo. 
 
Por último, estos materiales ofrecen una muy buena resistencia a la corrosión 
debido a la ausencia de límite de grano. Cuanta más alta sea la GFA del 
material, más alta será la resistencia a corrosión ya que la estructura amorfa es 
más compacta. 
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2.5. Aplicaciones 
 
Son muchos los ámbitos en los que ya podemos encontrar elementos 
fabricados con vidrios metálicos, aunque aún se están descubriendo y 
estudiando, así que en un futuro próximo su uso estará mucho más extendido. 
 
Una buena característica de los vidrios metálicos de cara a su aplicación es la 
facilidad para crear objetos con formas complejas, gracias a esto ya se usan en 
materiales deportivos. Un buen ejemplo son las cabezas de los palos de golf. 
Debido al bajo módulo elástico, la alta relación resistencia/peso y la poca 
respuesta vibracional los hacen ideales para este propósito ya que se calcula 
que una cabeza de titanio transfiere alrededor de un 70% de la fuerza del 
impacto a la pelota. En cambio, con el uso de una adecuada aleación amorfa 
se consiguen transferencias de fuerza de hasta un 99% al retornar la energía 
elástica que se le aplica. 
 
La posibilidad de moldear los vidrios metálicos y fabricar piezas con secciones 
realmente finas abre un amplio mercado en el mundo de la electrónica. Estos 
materiales pueden ser usados para fabricar las carcasas de aparatos 
electrónicos cada vez más miniaturizados, donde es muy importante una alta 
resistencia a la vez que una alta resistencia. 
 
El campo de la medicina es otro de los que los metales amorfos podría 
revolucionar. Por ejemplo en la instrumentación. Debido a la ausencia de 
grano, podrían conseguirse bisturís con el filo mucho más afilado. Asimismo 
pueden ser usados como elementos protésicos ya que son biocompatibles, 
tienen alta resistencia a la corrosión, alta relación resistencia/peso y se pueden 
crear formas complicadas con la textura final deseada –disminuyendo así 
costes en el post procesado-. 
 
Otra posible aplicación es en joyería. Esta disciplina se beneficiaría de piezas 
con una superficie excepcionalmente dura y resistente a ralladas. Otra 
característica a destacar es que se pueden crear fácilmente formas muy 
complicadas y atractivas y pulir sus superficies para que muestren un alto brillo 
durante mucho tiempo. 
 
Por último destacaremos las aplicaciones militares y aeroespaciales. El ejercito 
de Estados Unidos ya investiga con vidrios metálicos para fabricar munición 
antitanque, capaz de penetrar limpiamente un acorazado. La NASA ya ha 
utilizado colectores de partículas de viento solar hechas de aleaciones 
amorfas, que viajaron a bordo de la sonda Génesis. 
 
En la tabla siguiente (Fig. 2.5.) podemos observar una lista de propiedades 
útiles de los vidrios metálicos, relacionadas directamente con sus posibles 
campos de aplicación presentes o futuros. 
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Fig. 2.5. Posibles campos de aplicación para BMG. [4]
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CAPÍTULO 3. TÉCNICAS EXPERIMENTALES 
 
 
En este capítulo se explicarán de forma teórica los métodos para crear, 
estudiar y caracterizar las muestras de vidrios metálicos que se han usado en 
el proyecto. También se explicará brevemente el funcionamiento de los equipos 
usados y los principios básicos de las técnicas análisis. En el siguiente capítulo 
se expondrán los resultados obtenidos. 
 
3.1.   Arc melter 
 
3.1.1.   Definición 
 
También conocido como horno de arco eléctrico, es un equipo que se utiliza 
para fundir materiales a través de un arco de plasma. Este arco es producido 
por una diferencia de potencial creada entre dos electrodos en el seno de una 
atmósfera de baja presión. En la figura podemos ver las partes principales (Fig. 
3.1.). 
 
Dentro de la cámara de trabajo se encuentran los electrodos. Uno de ellos está 
al final de un brazo móvil, que es usado para dirigir el arco hacia donde 
interese hasta asegurarnos que los metales están fundidos y la mezcla es 
homogénea. El otro electrodo es la propia base de la cámara, que está hecha 
de cobre. Tanto el electrodo móvil como la base de cobre están refrigerados 
con agua continuamente debido a las altas temperaturas que se alcanzan en 
este proceso, que pueden llegar a los 3500 ºC. 
 
En la base de la cámara hay varios huecos; en el mayor de ellos es donde 
fundiremos los diferentes elementos, en el pequeño depositaremos una 
pequeña bola de titanio. La atmósfera tiene que ser controlada e inerte, por eso 
antes de empezar se crea vacío en ella y se llena a baja presión de un gas 
inerte como por ejemplo argón. De este modo evitaremos que se introduzcan 
impurezas una vez fundido el metal. La bola de titanio nos servirá para fundirla 
lo primero de todo para que absorba los posibles restos de oxígeno que hayan 
quedado en el gas de la cámara y evitar así la oxidación de los metales durante 
su fundición. 
 
Para mantener el arco iremos variando la intensidad eléctrica de una fuente 
externa mediante una rueda que controlaremos a la vez que operamos el brazo 
móvil. Si la intensidad es baja se creará el arco pero será débil y al alejar 
ligeramente los electrodos éste desaparecerá. Cuanta mayor intensidad mayor 
será el arco y más podremos separar los electrodos, pero se compromete la 
estabilidad del arco, haciéndolo más difícil de controlar. 
 
Las paredes de la cámara son de un grueso cristal que permite ver a través de 
él y controlar todo el proceso. Aún así, debido a la intensa luz que emana del 
arco una vez establecido entre los electrodos, hace falta una pantalla 
protectora cubierta con cristales oscuros especiales para poder mirar esta luz 
directamente. 
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Fig. 3.1. Imágenes del arc melter. Podemos ver la cámara de cristal con el 
electrodo móvil en su interior, la base de cobre y las pantallas de cristal 
protector para la vista. Observamos también los conductos tanto eléctricos 
como de la refrigeración por agua de la base y el brazo. 
 
 
3.1.2. Procedimiento 
 
Los materiales de los que está formada la aleación están previamente 
preparados en el laboratorio. Sabiendo la composición química que deseamos 
que tenga el material, tenemos el porcentaje atómico de cada elemento. Si lo 
relacionamos con la masa molecular del elemento, podemos calcular la masa 
real de los componentes. Esta operación la realizaremos en el laboratorio con 
una balanza de precisión con una resolución de 10-4 gramos, ayudándonos de 
herramientas de corte y/o limas. Para calcular la masa real partiremos de una 
masa x del elemento dominante e iremos calculando la de los demás (3.1.). 
 
 
nº mols1=m1/m at.1                                        (3.1.) 
 
nº mols2=(%at.2·nº mols1)·%at.1                                            (3.2.) 
 
m2=nº mols2·m at.2                                                            (3.3.) 
 
 
El primer paso para el uso del horno de arco eléctrico es limpiar bien con un 
papel impregnado en alcohol toda la cámara. Para ello sacaremos la base 
desenroscando los tornillos de sujeción y así tendremos acceso a la misma, al 
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electrodo móvil y a las paredes interiores del cristal. Una vez limpio 
introducimos todos los elementos en el agujero grande de la base de cobre, y 
la pieza de titanio en uno de los agujeros pequeños para ello destinados. 
Hecho esto, anclamos de nuevo la base. 
 
El siguiente paso es conectar la bomba de vacío para hacer el vacío y llenar la 
cámara de argón hasta la presión deseada, así obtendremos una atmósfera de 
trabajo inerte. Esta operación se puede repetir varias veces para asegurar que 
el material fundido no recibirá impurezas del ambiente. Una vez hecho, 
apagamos la bomba. 
 
Antes de empezar el proceso de fundición, es importante conectar la bomba de 
agua, para que tanto la base como el brazo no se sobrecalienten y puedan 
dañarse sus componentes. En este momento encenderemos la fuente de 
corriente, con la otra mano controlaremos el electrodo móvil hasta colocarlo 
muy cerca de algún punto de la base de cobre. Iremos subiendo la intensidad 
de la corriente hasta que salte un pequeño arco entre los dos elementos. 
Después de fundir el titanio pasaremos el arco por la muestra para poco a poco 
fundir los diferentes componentes. Hay que tener cuidado con los materiales 
poco pesados (carbono, boro…) ya que pueden saltar fuera de la zona de 
trabajo. Una vez tenemos una bola de material fundido, podemos aumentar la 
intensidad del arco o repetir la fundición varias veces para conseguir una 
mezcla bien homogénea. 
 
 
 
Fig. 3.2. A la izquierda, los materiales dentro de la cámara. En el centro, la 
intensa luz que emana del arco. A la derecha, el resultado final. 
 
 
Como último paso, se restablece la presión en la cámara para hacer el vacío de 
nuevo –y así evitar respirar posibles gases nocivos-. Tras este proceso se 
puede abrir la cámara y recoger la muestra. El último paso es limpiar de nuevo 
todos los elementos con alcohol. Es interesante volver a pesar la muestra, ya 
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que es posible que en el proceso se pierda algo de masa y es interesante tener 
controlado este factor. 
 
 
3.2.   Melt Spinner 
 
3.2.1.   Definición 
 
Es un método de solidificación rápida por rueda de cobre que permite la 
producción de finas cintas de metal amorfo a partir de una aleación fundida. El 
cuerpo principal de esta máquina está formada por un tubo –donde se recogen 
las cintas-, conectado a una cámara –donde se encuentran la muestra, la 
bobina de inducción y la rueda de cobre-(Fig 3.3.). Todo ello cerrado de forma 
estanca. Para poder aplicar este método necesitaremos una atmósfera 
controlada e inerte, de forma que en todo el proceso no se añadan impurezas a 
la muestra. Para ello se purga el interior de la cámara y se llena con este gas 
noble. 
 
La bola de metal que fue creada con el arc melter es introducida en un crisol de 
cuarzo con un orificio en la punta. El crisol se encuentra dentro de una bobina 
de cobre, que permitirá inducir corrientes en el metal para fundirlo. El metal 
fundido caerá directamente sobre la rueda de cobre que gira a cierta velocidad 
y “escupirá” las cintas de metal sólido hacia el tubo. De esta forma se consigue 
enfriar muy rápido el material, lo suficiente como para que los átomos no se 
reordenen y se creen cintas de metal con estructura amorfa. 
 
 
 
Fig. 3.3. Vista trasera del melt spinner (izq.). Vista de la cámara principal (der.). 
 
 
3.2.2.   Procedimiento 
 
Es importante para conseguir cintas sin contaminar, limpiar primero toda la 
máquina con papel y alcohol. Limpiamos el interior del tubo quitando los 
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anclajes que hay al final y limpiamos el interior de la cámara abriendo la 
compuerta frontal. Para evitar los restos de otros materiales en la rueda de 
cobre, la pondremos a girar en “modo pulir” –al estar en este modo, gira más 
lentamente- y le pasaremos un papel de lija fina, antes de aplicar papel con 
alcohol. 
 
A continuación prepararemos el crisol. Con una lija de grano grueso hacemos 
más grande el agujero del final, hasta la medida que deseemos. Para ello lo 
mejor es poner el papel de lija plano en una mesa y pasar repetidas veces el 
crisol por encima, con una inclinación de unos 45º para crear un orificio 
ovalado. Ya podemos poner la bola de material en el interior del crisol. El 
siguiente paso es enrollar unas vueltas de teflón en su extremo abierto para 
encajar perfectamente la pieza de plástico sobre la que irá fijado el aro que 
enroscaremos al melt spinner. 
 
En este punto, el crisol se encuentra dentro de la bobina de inducción, justo por 
encima de la rueda de cobre. La distancia del crisol a la rueda se puede regular 
mediante una rosca. Ahora podemos cerrar tanto la compuerta frontal del horno 
como la del tubo y procederemos a realizar el vacío por triplicado. Esta 
operación –como hemos hecho en el horno de arco-, se realiza para eliminar el 
oxígeno y evitar así la oxidación de los metales durante el proceso. El vacío lo 
realizaremos con una bomba rotatoria, excepto en el último, que al alcanzar un 
valor concreto activaremos la bomba de alto vacío para llegar a unos valores 
cercanos a 10-6 mbar. 
 
También activaremos la bomba de agua del circuito de refrigeración, 
pondremos en marcha la rueda de cobre a una velocidad determinada y 
prepararemos los depósitos con argón a la presión que deseemos. Ésta será la 
presión con la que inyectaremos el metal fundido en la rueda. Después del 
tercer purgado llenamos la cámara con argón hasta una presión definida, 
diferente e inferior que la presión con la que hemos llenado los depósitos. 
 
Ahora está todo listo para hacer pasar corriente por la bobina para fundir el 
material. El control de la corriente que se aplica y la temperatura que se 
alcanza se lleva mediante un pedal. Cuando se observe por la ventanilla de la 
compuerta frontal que el metal está suficientemente fundido, se abre la válvula 
del depósito de forma que se crea una sobre presión que obliga a salir el fluido 
por el agujero practicado en el crisol, cayendo así sobre la rueda en 
movimiento y enfriándose rápidamente.  
 
Finalmente abriremos las compuertas para recoger las posibles cintas que 
hayan quedado en el tubo o en la cámara y volveremos a limpiar todo el 
interior. Si no se han obtenido cintas se pueden variar algunos de los 
parámetros que se han enumerado anteriormente: 
 
 Diámetro del agujero del crisol por el que saldrá el metal fundido. 
 Distancia del agujero del crisol a la rueda de cobre. 
 Presión de la cámara donde se encuentra la rueda. 
 Presión de inyección –es la presión en el interior de los depósitos de 
argón-. 
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 Velocidad lineal de la rueda de cobre. 
 Temperatura a la que se llega antes de efectuar la inyección. 
 
 
 
 
Fig. 3.4. Momento de la inyección del metal fundido. Vemos como sale el fluido 
del pequeño orificio del crisol y se forma la cinta en contacto con la rueda. [11] 
 
 
3.3.   DMA 
 
3.3.1.   Definición 
 
También conocido como analizador dinamo-mecánico, DMA por sus siglas en 
inglés (Dynamic Mechanical Analyzer), es un instrumento que permite analizar 
las propiedades viscoelásticas de un material a través de diversos tipos de 
ensayos. 
 
La parte principal es el horno, que nos permite el control óptimo de temperatura 
durante el ensayo. En su interior se encuentran las fijaciones –donde va la 
muestra que es analizada-. Uno de estos soportes es fijo, mientras que el otro 
es un pistón con movimiento vertical. También tiene sensores de control de 
temperatura (termopar) y posición (óptico). A parte del horno, encontramos una 
pantalla táctil para el control, pero realmente éste se realiza desde un 
ordenador externo, con el software de control y análisis instalado. El DMA 
funciona con nitrógeno ya que el motor mueve el pistón a través de un cojín de 
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gas, así que dispone también de un circuito a través del cual se le proporciona 
nitrógeno a la presión adecuada de operación. 
 
 
 
Fig. 3.5. DMA. Podemos ver el horno (abierto), los soportes para la muestra y 
la pantalla táctil. 
 
 
Como ya hemos dicho, este instrumento nos permite hacer gran variedad de 
ensayos diferentes, tanto estáticos como dinámicos. Para estudiar la 
viscoelasticidad de las cintas creadas con el melt spinner se ha utilizado el 
método Multifrequency Controlled Strain, que permite aplicar una oscilación de 
amplitud constante a la muestra, mientras que la frecuencia de esta oscilación 
cambia. Este proceso puede realizarse a temperatura constante, o aplicando 
una rampa de temperatura. Gracias a este tipo de ensayo obtendremos una 
gráfica que nos permitirá observar las propiedades viscoelásticas del material, 
ver la transición vítrea, calcular la temperatura de transición vítrea o ver los 
movimientos de relajación interna del material durante el aumento de 
temperatura. 
 
Es importante tener claro el concepto de viscoelasticidad, ya que es una de las 
propiedades principales que vamos a medir en estos ensayos. Un sólido ideal 
es totalmente elástico ya que si se le aplica una tensión, se deforma 
instantáneamente en proporción a ésta, y cuando se le retira, vuelve de 
inmediato a su posición original, devolviendo toda la energía que se ha 
necesitado para deformarlo. Un líquido, en cambio, es totalmente viscoso. Se 
deformará continuamente debido a una tensión aplicada y al dejar de aplicarla 
se quedará con la deformación alcanzada hasta el momento. Notamos que en 
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el caso del sólido la deformación es instantánea y en el líquido depende del 
tiempo. 
 
Un material viscoelástico ofrece un comportamiento combinado entre los dos 
anteriores: Se deforma en función del tiempo que le apliquemos una tensión y 
recuperará parcialmente su forma original al dejar de aplicar esta tensión 
(componente elástica), mientras que el resto de energía se disipa en forma de 
calor (componente viscosa o plástica). Un acero amorfo, a una temperatura 
cercana a la de transición vítrea se comporta como un material viscoelástico 
aunque lo consideremos un sólido. 
 
El DMA ofrece diferentes tipos de fijaciones dependiendo de la forma de la 
muestra sobre la que vamos a ensayar y dependiendo del tipo de ensayo que 
vamos a realizar. En este caso utilizaremos el soporte de tensión, que es 
adecuado para fijar las cintas que se crearon en el melt spinner. Esta fijación 
está formado por un soporte fijo en forma de “U” invertida donde hay una 
presilla con la que se fija la parte superior de la cinta, y un soporte móvil recto, 
con una presilla en la parte superior donde se fija la parte inferior de la cinta 
(Fig. 3.6.). La longitud libre de cinta debe ser de aproximadamente 1 cm, por lo 
que usaremos cintas de entre 2-2,5 cm para que esté bien fijada a ambos 
soportes. 
 
 
 
Fig. 3.6. Observamos las fijaciones para ensayos de tensión. Vemos el soporte 
fijo (superior) y el móvil (inferior) con las roscas allen que permiten fijar la cinta. 
Vemos también los sensores de temperatura detrás de la fijación. 
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3.3.2.   Procedimiento 
 
Para empezar encenderemos el aparato accionando el botón que se encuentra 
en la parte trasera. Acto seguido encendemos el ordenador, que nos permite 
interactuar con el DMA gracias al software de control instalado. Si intentamos 
hacer alguna acción en este momento como abrir el horno, nos dirá que no es 
posible. Esto se debe a que el sistema necesita calentarse para operar de 
forma óptima. 
 
Mientras esperamos podemos preparar la cinta. Cortamos un trozo de la 
longitud deseada y medimos su anchura y su espesor con un pie de rey para 
introducir esos valores en el programa. A continuación, y para ahorrar tiempo, 
podemos configurar el experimento. 
 
En la pantalla Summary elegimos el tipo de experimento que se realizará, le 
decimos que está instalado el soporte para tensión y le indicamos que la forma 
de éstas es rectangular. A continuación introducimos los valores de ancho y 
espesor de la cinta (la longitud libre de ésta se pone automáticamente al 
empezar el experimento). Por último pondremos el nombre o composición del 
material de la cinta y le indicaremos un directorio donde almacenar los 
resultados. 
 
En la pantalla Procedure configuraremos todo lo que pasará durante el ensayo. 
Podemos elegir la o las frecuencias de la oscilación, la amplitud de las mismas, 
la fuerza de tensión que se aplicará sobre la muestra y el control térmico 
durante la sesión (si será isotérmica, si habrá rampas de temperatura…). Hay 
varias fuerzas que hay que tener en cuenta tanto al programar la sesión como 
durante el desarrollo de la misma: 
 
 Preload force: Debemos introducir una pequeña fuerza –mayor o menor 
dependiendo del material de la muestra-, para mantener cierta tensión 
durante todo el proceso. Al sufrir oscilaciones de una determinada 
longitud, esto evitará que la cinta se destense y falsee los resultados. 
 Force track: Se aplica cuando la muestra está sometida a una rampa de 
temperatura. Al calentar la cinta, ésta se vuelve dúctil y si aplicamos la 
misma preload force durante todo el proceso sin tenerlo en cuenta 
estamos induciendo errores. De este modo, el DMA varía 
automáticamente esta preload force dependiendo de los cambios de las 
propiedades mecánicas que sufra la cinta. Esta opción puede activarse 
o desactivarse voluntariamente. 
 Drive force: Es la fuerza que aplica el DMA para mantener la amplitud de 
la oscilación. Esta fuerza cambia ya que a mayor temperatura, menor 
fuerza necesitará para efectuar esa deformación. 
 
En este momento ya tendremos el DMA listo para empezar. Primero debemos 
hacer una calibración de posición del pistón, donde se mide el cero absoluto y 
el desplazamiento máximo. Esta operación la realizaremos siempre antes de 
empezar un ensayo, es automática y tarda unos 2 minutos. 
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El siguiente paso es fijar la cinta a las presillas del soporte. Utilizaremos un 
dinamómetro para medir la fuerza con la que apretamos el tornillo ya que es un 
instrumento delicado y no podemos sobre forzarlo. Una vez fijada la cinta, 
comprobamos que haya quedado recta y que no tenga arrugas ni torsión.  
Cerramos el horno, apretamos al botón measure en el ordenador y veremos 
como el valor de la longitud de cinta que ha quedado libre se introduce 
automáticamente en la casilla correspondiente de la pantalla Summary. 
Esperaremos a que los valores de oscilación, y fuerzas se estabilicen antes de 
clicar el botón verde de play, momento en el que empezará el experimento. 
 
Si en algún momento nos sale un aviso en pantalla con el mensaje “slide 
reached”, querrá decir que la cinta se ha roto por aplicar demasiada fuerza o 
que alguno de los extremos de la cinta se ha soltado del soporte. Si esto ocurre 
hay que parar el ensayo y resolver el problema. 
 
La siguiente figura (Fig. 3.7.) muestra el resultado de un ensayo Multifrequency 
Controlled Strain en una cinta con la siguiente composición: Fe61Cr4Mo14C15B6. 
Vemos en el eje de abscisas que se ha realizado una rampa de temperatura a 
5 K por minuto una vez estabilizada ésta a 100 ºC, y que aproximadamente al 
alcanzar los 540 ºC la muestra se rompió. En el eje de ordenadas están 
representados el módulo elástico –o storage modulus-, el módulo viscoso –o 
loss modulus- y la longitud de la cinta en milímetros. Vemos que hay dos líneas 
para cada caso descrito, eso se debe a que el ensayo era multifrecuencia. Es 
decir, cada curva pertenece a una frecuencia de oscilación diferente, en este 
caso las frecuencias son de 1Hz y 10Hz. La preload force es de 0,8N y la 
amplitud de la oscilación de unas 25 micras. 
 
 
 
Fig. 3.7. Gráfica de un ensayo Multifrequency Controlled Strain sobre una cinta 
Fe61Cr4Mo14C15B6. 
 
 
3.4.   SEM 
 
Conocido así por sus siglas en inglés –Scanning Electron Microscopy-, el SEM 
es un microscopio electrónico capaz de crear una imagen de alta resolución a 
partir de las señales resultantes de la interacción de un haz de electrones de 
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alta intensidad con la superficie de la muestra. Este equipo nos permite 
también conocer la composición química de aquello que estamos analizando y 
es éste el objetivo de la realización de esta prueba. A través de este ensayo 
determinaremos la composición experimental de las cintas creadas con el arc 
melter y el melt spinner, y la compararemos con la composición teórica. 
 
 
 
Fig. 3.8. Imagen del SEM. A la izquierda el microscopio electrónico y a la 
derecha el panel de control y pantalla de TV. 
 
 
El funcionamiento básico del SEM se basa en un haz de electrones de alta 
energía que es creado por un cátodo situado en la parte superior del equipo. 
Siguiendo una trayectoria vertical descendiente, este haz es acelerado por una 
diferencia de potencial a través de un ánodo. Posteriormente es dirigido y 
focalizado en un punto de la muestra gracias a unas lentes magnéticas por las 
que pasan los electrones. La interacción del haz con la muestra produce la 
emisión de electrones y de radiación electromagnética que son captados a 
través de los sensores. Esta información se convierte en una señal que puede 
ser mostrada en una pantalla de TV o directamente analizada a través de un 
ordenador conectado al equipo. 
 
Las muestras se colocan dentro de la cámara en unos soportes diseñados para 
este fin. Las cintas se enganchan en unas películas conductoras que a su vez 
se colocan encima de unos botones de cobre. La pieza que se introduce en la 
cámara permite colocar hasta seis botones con su muestra cada uno y en cada 
botón se pueden colocar hasta cuatro trozos de cinta. Todo esto, una vez 
dentro ya de la cámara del SEM, está conectado a una toma de tierra para 
evitar que las muestras se carguen eléctricamente durante el proceso. Dentro 
de la mencionada cámara, y durante todo el proceso de estudio, se purga el 
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aire para operar en vacío. Esto evita que las moléculas de aire puedan interferir 
con el haz y la muestra. 
 
 
 
Fig. 3.9. Diagrama de las diferentes partes del SEM. [14] 
 
 
Hay varios tipos de fenómenos que detecta el SEM y que utiliza para crear las 
imágenes y conocer la composición de la muestra. Estos son los electrones 
secundarios emitidos desde la superficie de la muestra, los electrones 
reflejados o dispersados por la muestra y la emisión de rayos X debida a la 
interacción de los electrones con la muestra. 
 
Los electrones secundarios son el resultado de un impacto entre un electrón 
del haz y uno o varios electrones de la muestra. Si el electrón del haz tiene 
suficiente energía, desplazará estos electrones fuera de sus órbitas, lo que 
hace que la muestra desprenda electrones de poca energía, que son 
detectados por el detector de electrones secundarios. La imagen se genera 
teniendo en cuenta la variación de la emisividad de electrones en la superficie, 
que se traducirá en zonas de más o menos brillo. 
 
Los electrones reflejados o dispersados por la muestra son aquellos que 
colisionan de forma que no hay apenas intercambio de energía y son devueltos 
con una energía similar a la que fueron emitidos pero con un cambio en la 
dirección del vector velocidad. El número de electrones dispersados es menor 
que el de electrones secundarios emitidos. En cambio, es mayor cuanto mayor 
es el número atómico del elemento contra el que choca, así que proporciona 
unos primeros datos de los elementos que contiene la muestra. 
 
Los rayos X que se desprenden en el proceso pueden ser usados para conocer 
la composición exacta de la muestra mediante EDS (Energy Dispersive X-ray 
Spectroscopy) si está instalado en el SEM. Con esta técnica, se analizan los 
rayos X emitidos por un volumen de la muestra cuando es excitada por el haz 
de electrones. Como ya hemos dicho, en el proceso de creación de electrones 
secundarios se desprenden electrones de la muestra. Si un electrón es 
expulsado de su posición por la colisión, dejará una vacante que es ocupada 
Técnicas experimentales   23 
 
inmediatamente por un electrón de una capa superior con más energía. Al 
ocurrir este proceso, la energía sobrante es desprendida en forma de rayos X, 
que son detectados por el equipo. Estos rayos X son característicos de cada 
elemento –ya que la estructura atómica de cada uno es única-, y de la 
diferencia de energías entre los niveles de electrones. Combinando toda esta 
información podremos obtener un análisis de composición. 
 
 
 
Fig. 3.10. Análisis de composición de la muestra Fe61Cr4Mo14C15B6. Vemos los 
picos correspondientes a cada elemento, cuanto más elevados, más abunda el 
elemento en la composición. 
 
 
3.5.   DSC 
 
El DSC o Differential Scanning Calorimertry, es una técnica de análisis que nos 
permite definir las temperaturas características de un material. Las 
temperaturas que nos pueden interesar en este caso son las de transición 
vítrea (Tg), cristalización (Tc) y fusión (Tm). Las curvas resultantes de este 
análisis nos permitirán comprobar que los ensayos con el DMA muestran 
resultados coherentes. A su vez podremos ajustar más estos ensayos 
alrededor de las temperaturas que provocan cambios interesantes en la 
estructura interna de la muestra, afectando a las propiedades mecánicas que 
estamos estudiando. 
 
El proceso del estudio a partir de DSC se basa en la relación entre el flujo de 
calor y el incremento de temperatura. Tenemos un material de referencia del 
que se conoce perfectamente su comportamiento en todo el rango de 
temperatura en el que se trabajará, y el material del que queremos conocer los 
parámetros. Durante el proceso se incrementará la temperatura de los 
materiales a un ritmo constante, por lo que el flujo de calor se mantendrá 
constante también. Será cuando se produzcan movimientos internos en el 
material cuando este flujo de calor aumente –se estará produciendo una 
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reacción endotérmica-, o disminuya –será una reacción exotérmica-. 
Realizando una comparación entre el flujo de calor que demandan la referencia 
y la muestra, se puede determinar la cantidad de calor absorbido o emanado 
por la muestra durante sus transiciones internas. 
 
La primera característica a la que llegaremos, después de algún posible 
fenómeno de relajación estructural, es a la transición vítrea (Tg), que se 
muestra como un escalón ascendente en el flujo de calor necesario para seguir 
subiendo la temperatura. Observamos que no es una temperatura exactamente 
definida pero podemos aproximar un valor. 
 
A continuación observaremos la temperatura de cristalización (Tc). Al subir la 
temperatura el material se vuelve más viscoso y llega un momento en que los 
átomos tienen suficiente energía para reordenarse y adquirir estructura 
cristalina. Esto se manifiesta como un valle en la gráfica, zona en la que el 
material deja ir calor. 
 
Por último vemos otra transición, que es la temperatura de fusión (Tm). Esto 
crea un pico en la gráfica, lo que significa que hemos tenido que aumentar el 
flujo de calor durante la fusión para seguir subiendo la temperatura al mismo 
ratio que en la muestra. 
 
 
Fig. 3.11. Ejemplo de una curva resultante de un análisis con DSC. Podemos 
ver indicadas todas los picos y transiciones características. [12] 
 
 
3.6.   XRD 
 
Así es como se denomina a la técnica de difracción de rayos X o x-ray 
diffraction por sus siglas en inglés. Esta técnica nos permite obtener 
información a cerca de la estructura cristalográfica del material. En el proceso 
se bombardea la muestra con un haz de rayos X monocromáticos, el objetivo 
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es observar la intensidad del haz dispersado por la muestra en función del 
ángulo de incidencia y la polarización y longitud de onda de los rayos X. Los 
planos cristalográficos del material causan la difracción de la radiación ya que 
la longitud de onda es del orden de la distancia interatómica, dando lugar a una 
interferencia entre los rayos X reflejados por planos atómicos paralelos. Para 
obtener un patrón de difracción válido es necesario que la interferencia sea 
constructiva, es decir, que los haces dispersados estén en fase. Variando el 
ángulo de incidencia de los rayos X obtendremos interferencias constructivas 
para diferentes espaciados cristalinos, así podremos obtener una gráfica de las 
posiciones angulares y los picos de radiación difractada en cada caso. Este 
patrón es característico del material. 
 
En un patrón de difracción se pueden observar picos en la intensidad que 
dependen de la forma y el tamaño de la celdilla unidad de cada fase cristalina. 
Así que cada pico representa un diferente plano cristalográfico. Debido a la 
colocación aleatoria de los átomos y la ausencia de cristales en un material 
amorfo, se hace muy difícil tener interferencias constructivas debido a dos 
planos paralelos, así que el diagrama de difracción para estos materiales 
carecerá de picos claros. 
 
 
Fig. 3.12. Patrones XRD para un material amorfo (arriba) y para un material 
cristalino (abajo). [17] 
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CAPÍTULO 4. PRODUCCIÓN Y CARACTERIZACIÓN 
 
 
En este capítulo mostraremos y discutiremos los resultados experimentales del 
proceso de producción y caracterización de unas cintas de Fe61Cr4Mo14C15B6, 
(de ahora en adelante denominaremos a este material Cr4). Expondremos los 
resultados de la aplicación de todos los métodos explicados en el capítulo 
anterior y hablaremos de los problemas y soluciones que hemos encontrado en 
cada caso. 
 
4.1.   Composición 
 
Para crear las cintas de Cr4 sobre las que trabajaremos, primero debemos 
hacer la composición de elementos en su cantidad exacta. Como ya se ha 
descrito anteriormente, los elementos necesarios los encontramos en el 
laboratorio, junto a una báscula de precisión y a las herramientas necesarias 
para cortar o limar los trozos para conseguir la masa exacta. 
 
Debido a que el arc melter se encuentra en la universidad de Girona, debemos 
hacer más de una composición por si hay algún problema con el proceso de 
fundición o más tarde con el melt spinner, de forma que siempre tengamos un 
repuesto. En nuestro caso a las diferentes composiciones les hemos llamado 
M1, M2, M3 y M4. 
 
Para realizar la composición primero debemos pensar si tenemos algún factor 
que nos restrinja los posibles valores de la masa total, como capacidad máxima 
del arc melter, o escasez de algún componente. En nuestro caso este factor se 
encontraba en la forma en la que teníamos el elemento principal, el hierro. Éste 
lo encontramos en trozos grandes, difíciles de manipular para partirlos, así que 
a partir de una masa de hierro que nos viene definida, adecuaremos la masa 
de los demás elementos. 
 
Debido a que la cantidad de cada elemento en la composición está indicada en 
% atómico, necesitaremos los valores de masa atómica de los elementos en 
gramos/mol. Los cálculos son sencillos y se muestran en las fórmulas 3.1., 3.2. 
y 3.3.. En las siguientes tablas (Tabla. 4.1.), podemos ver la masa de cada 
elemento en cada una de las composiciones. 
 
 
Mediciones báscula M1 Fe C Mo B Cr 
Masa componentes (g): 2,939 0,1554 1,1588 0,056 0,1794 
Composición real: 61,00% 15,00% 14,00% 6,00% 4,00% 
Masa total real (g): 4,4886     
Masa total bola (g): 4,3774     
Mediciones báscula M2      
Masa componentes (g): 2,979 0,1575 1,1747 0,0567 0,1819 
Composición real: 61,00% 15,00% 14,00% 6,00% 4,00% 
Masa total real (g): 4,5498     
Masa total bola (g): 4,5010     
Mediciones báscula M3      
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Masa componentes (g): 1,509 0,0798 0,595 0,0287 0,0921 
Composición real: 61,01% 15,00% 14,00% 5,99% 4,00% 
Masa total real (g): 2,3046     
Masa total bola (g): 2,2367     
Mediciones báscula M4      
Masa componentes (g): 1,525 0,0807 0,6013 0,029 0,0932 
Composición real: 61,00% 15,01% 14,00% 5,99% 4,00% 
Masa total real (g): 2,3292     
Masa total bola (g): 2,2111     
 
Tabla 4.1. Masas de las diferentes muestras de Cr4. 
 
 
Cabe destacar que la masa total real de las composiciones M1 y M2 es 
aproximadamente el doble que en las composiciones M3 y M4. Esto se debe a 
que se observaron problemas con la bola de metal fundido en el interior del 
crisol del melt spinner. Para intentar solucionarlos había que probar con menos 
cantidad de material para que fuese más fácil fundirlo e inyectarlo, para ello se 
tuvo que hacer de nuevo la composición y poner sólo un trozo de hierro, en vez 
de dos que tenían las primeras composiciones. 
 
 
4.2.   Arc melter 
 
La primera composición en ser fundida fue M1. Debido a la variedad de 
formatos en los que encontramos los elementos, nos dimos cuenta de varios 
problemas que podían afectar a las cantidades de cada elemento. 
 
Uno de los elementos estaba en forma de alambre fino, pudimos ver que al ir 
pasando el arco por los elementos éste se fundía bien, pero al llegar al extremo 
del alambre, éste se separaba y saltaba fuera del alcance del arco debido a su 
poca masa. Lo mismo pasaba con los elementos poco pesados –en este caso 
C y B-. Si había algún trozo pequeño, saltaba al acercarle el arco. Pudimos 
observar este fenómeno sobretodo en el boro, ya que el carbono venía en un 
formato similar a una mina ancha de lápiz y lo podíamos tener todo en un trozo, 
pero el boro sí que tenia trozos pequeños que no conseguíamos controlar y 
fundir. 
 
Para realizar la fundición de las demás muestras, adoptamos una serie de 
procedimientos para intentar minimizar la pérdida de elementos y para 
conseguir una composición homogénea. Los elementos en forma de alambre 
fueron bien prensados para evitar dejar hilos sueltos y las puntas se pusieron 
de tal forma que quedasen debajo y al centro de todo el montón de elementos. 
Primero se funden todos los elementos excepto el boro, de esta forma 
conseguimos ya una bola de material que en la segunda fundición colocaremos 
al lado de los trozos de boro. Ahora dirigiremos el arco a la bola, no al boro, de 
forma que ésta al fundirse absorba los trozos pequeños, sin riesgo a que 
salgan despedidos por la intensidad del arco. Para ambas fundiciones se usa el 
arco a baja potencia para empezar a fundir poco a poco sin que los elementos 
salten y poco a poco se va subiendo la potencia. Finalmente se deja el arco a 
alta intensidad un tiempo para evitar que se quede algún trozo de carbono sin 
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fundir flotando por la superficie de la muestra o en su interior, de esta forma 
conseguiremos un material lo más homogéneo posible. 
 
Para comprobar el fenómeno de la pérdida de material y saber si las soluciones 
adoptadas eran efectivas se pesaron las bolas después de ser producidas. En 
la Tabla 4.1. vemos los campos masa total real (masa total de los elementos 
antes de entrar en el horno), y masa total bola (masa total de los elementos 
una vez hecha la fundición). Haciendo la diferencia de estos campos podemos 
observar la masa que hemos perdido en cada caso. 
 
En el caso de M1 la diferencia de masa es del 2,47%, en cambio, en M2 la 
pérdida de masa es sólo del 1,07%. De esta forma comprobamos que para 
futuras experiencias con el arc melter el hecho de prensar bien los alambres y 
fundir el boro aparte es efectivo. En el caso de M3 tenemos una pérdida relativa 
de masa del 2,94%, pero hay que tener en cuenta que la masa total es la mitad 
aproximadamente, así que la pérdida absoluta es del orden de la que tenemos 
en M2. Por último, M4 presenta una pérdida de masa del 5,07%, esto es debido 
a algún factor que no hemos podido controlar y como veremos más adelante, 
no utilizaremos esta muestra para hacer cintas ni para futuros ensayos. 
 
 
4.3.   Melt spinner 
 
Con esta técnica conseguiremos cintas con estructura amorfa del material que 
hemos producido, el Cr4. Para empezar, solo disponíamos de las muestras M1 
y M2, ya que las otras se crearon como solución a los problemas observados 
durante este proceso. Como se expone en el punto 3.2.3. de este trabajo, hay 
varios parámetros que podemos modificar a nuestro gusto para la correcta 
formación de las cintas. 
 
A continuación se exponen las tablas con los parámetros usados en cada 
intento, los problemas de cada uno y cómo se modificaron las condiciones 
hasta conseguir un resultado satisfactorio. De esta forma veremos todo el 
proceso de creación de las cintas. 
 
 
Cr4[M1] 
Diámetro 
crisol 
Distancia a 
la rueda 
Presión 
cámara 
Presión de 
inyección 
Velocidad 
de la rueda 
Temperatura 
máxima 
1mm 1mm 400mbar 800mbar 40m/s 1350ºC 
Cr4[M2] 
Diámetro 
crisol 
Distancia a 
la rueda 
Presión 
cámara 
Presión de 
inyección 
Velocidad 
de la rueda 
Temperatura 
máxima 
1mm 1mm 400mbar 800mbar 40m/s 1350ºC 
 
Tabla 4.2. Parámetros usados en el primer intento de crear cintas con M1 y M2. 
 
 
En estos primeros intentos se usaron los parámetros estándar que se suelen 
utilizar para crear las cintas con este equipo. Lamentablemente, no se 
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consiguieron cintas y se observó un comportamiento extraño de la muestra 
fundida en el crisol. Al aumentar la corriente de inducción la bola de material se 
fundía, pero en la parte inferior –la más cercana al agujero de inyección- se 
formaba un tapón de material sólido que impedía la salida del metal líquido. 
Para el siguiente ensayo se decidió usar la bola M2, agrandar el agujero del 
crisol a 2mm y aumentar la presión de inyección hasta 1000mbar. De esta 
forma intentamos evitar que se forme el tapón y facilitar la inyección. 
 
 
Cr4[M2]
(intento 2) 
Diámetro 
crisol 
Distancia a 
la rueda 
Presión 
cámara 
Presión de 
inyección 
Velocidad 
de la rueda 
Temperatura 
máxima 
2mm 1mm 400mbar 1000mbar 40m/s 1350ºC 
 
Tabla 4.3. Parámetros usados en el segundo intento de crear cintas con M2. 
 
 
De esta forma tampoco se consiguieron cintas. Se seguía observando un tapón 
de material en la parte inferior del crisol y el resto de la muestra fundida 
levitaba por encima, sin llegar a inyectarse en ningún momento. Se pensó que 
podía ser debido a que la temperatura ambiente entraba por el agujero del 
crisol, haciendo que la parte de la muestra fundida en contacto con esta 
atmósfera se solidificase y precipitase hasta taponar el agujero. En el siguiente 
intento se redujo el diámetro del agujero del crisol hasta 0,5mm para evitar este 
fenómeno. Se ensayó con estos parámetros tanto en M2 como en M2(intento 2). 
 
 
Cr4[M2]
(intento 3) 
Diámetro 
crisol 
Distancia a 
la rueda 
Presión 
cámara 
Presión de 
inyección 
Velocidad 
de la rueda 
Temperatura 
máxima 
0,5mm 1mm 400mbar 800mbar 40m/s >1300ºC 
Cr4[M1]
(intento 2) 
Diámetro 
crisol 
Distancia a 
la rueda 
Presión 
cámara 
Presión de 
inyección 
Velocidad 
de la rueda 
Temperatura 
máxima 
0,5mm 1mm 400mbar 800mbar 40m/s 1380ºC 
 
Tabla 4.4. Parámetros usados en el tercer intento de crear cintas con M2 y el 
segundo con M1. 
 
 
En el primer caso ocurre el mismo fenómeno que en las pruebas anteriores, se 
forma un tampón sólido a la salida del crisol y el resto de la muestra levita por 
encima. No se consiguen cintas. En este momento se empiezan a plantear 
nuevas soluciones por dos vías: Conseguir una temperatura más elevada y 
más gradualmente, y la posibilidad de que haya demasiada muestra y esto 
dificulte la correcta fusión de toda la bola. 
 
Para solucionar esto se hizo otro intento con M1 subiendo la intensidad 
gradualmente e intentando llegar a temperaturas más elevadas como vemos 
en la parte inferior de la Tabla 4.4.. De este modo se consiguió que no se 
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formara tanto tapón y se inyectó gran parte del material, pero salieron cintas 
muy finas, más bien hilos, que son inútiles para el ensayo con DMA. 
 
A la vez se procede a preparar dos muestras más, aproximadamente de la 
mitad de masa, que serán M3 y M4. De esta forma habremos probado todas las 
soluciones posibles. 
 
 
Cr4[M3]
 
Diámetro 
crisol 
Distancia a 
la rueda 
Presión 
cámara 
Presión de 
inyección 
Velocidad 
de la rueda 
Temperatura 
máxima 
>1mm 1mm 400mbar 800mbar 40m/s 1320ºC 
 
Tabla 4.5. Parámetros usados para crear las cintas finales, en el primer intento 
con la muestra M3. 
 
 
Finalmente, la solución fue tener un agujero mayor de 1mm y tener menos 
muestra en el interior del crisol. En este caso se formaron cintas frágiles y 
retorcidas, además de no mucha cantidad ya que quedó una bola aún dentro 
del crisol. Las cintas también eran demasiado gruesas ya que los valores 
rondaban los 50 m, cuando un valor normal suele estar entre 20 m y 40 m. 
En todo caso, el proceso aún se podía perfeccionar pero ya teníamos 
suficientes cintas para los ensayos con DMA y la caracterización con SEM, 
DSC y XRD. 
 
 
4.4.   SEM 
 
Con esta técnica comprobaremos que la composición que hemos realizado es 
la correcta, y que las cintas que se han conseguido posteriormente con el melt 
spinner, realmente tienen la composición teórica que deberían. También 
veremos si se ha contaminado con algún otro componente no deseado, cosa a 
tener en cuenta en los posteriores análisis. 
 
El SEM se encuentra en otra universidad y su uso se paga por horas, de forma 
que sólo hemos tenido una sesión para analizar las cintas producidas y otros 
de los materiales que hemos utilizado en este trabajo. Además al principio la 
máquina sufría problemas de calibración y no se solucionaron hasta que dimos 
con el operario adecuado y nos ayudó. Debido a esto no se pudo hacer el 
análisis de composición todo lo exhausto que se habría querido, ya que se 
debe analizar la composición con toda la estadística deseada. En este caso 
sólo se dispone de dos puntos analizados por material, pero es suficiente para 
ver cómo funciona este método y para verificar la correcta composición de las 
cintas. 
 
Como toda máquina, el SEM tiene limitaciones. En este caso, las más 
importantes han sido que no permite una correcta detección de los materiales 
poco pesados. En nuestro caso las cintas contienen un 15% de carbono y un 
6% de boro, el más problemático de los cuales ha sido el último, que aparecía 
32   Estudio de las propiedades viscoelásticas en aceros amorfos 
 
como indetectable. En el caso del carbono sí que aparecían trazas, pero muy 
irregulares, de forma que era más bien una fuente de error. 
 
Las gráficas obtenidas mediante el análisis de composición se han utilizado 
más para comparar la diferencia de composición entre diferentes materiales 
que para analizar la composición real. Para comprobar que los porcentajes de 
cada elemento no difieren mucho de el porcentaje teórico se han omitido los 
dos elementos problemáticos y se ha calculado el peso específico de cada 
elemento en base al peso total que tienen éstos dentro del material. A 
continuación vemos la relación de los resultados de los análisis de composición 
para todos los materiales de la serie Cr(0,2,4,6). Los dos últimos caracteres 
indican si el análisis está hecho por la parte aire (a) o por la parte rueda (r). 
 
 
 Cr0a1 
  Fe Cr Mo Si C 
% Peso 71,9 0 19,31 0,14 6,44 
Desviación 0,16 0 0,14 0,03 0,26 
% Atómico 63,43 0 9,92 0,24 26,42 
      
 cr0r1 
 Fe Cr Mo Si C 
% Peso 72,25 0 20,2 - 7,12 
Desviación 0,16 0 0,14 - 0,27 
% Atómico 61,67 0 10,08 - 28,26 
      
 cr2a1 
 Fe Cr Mo Si C 
% Peso 66,93 1,77 24,17 - 6,62 
Desviación 0,15 0,03 0,15 - 0,28 
% Atómico 58,87 1,68 12,38 - 27,07 
      
 cr2r1 
 Fe Cr Mo Si C 
% Peso 65,96 1,72 22,9 0,52 6,12 
Desviación 0,15 0,03 0,15 0,03 0,27 
% Atómico 59,62 1,67 12,05 0,94 25,73 
      
 cr4a1 
 Fe Cr Mo Si C 
% Peso 79,28 5,22 6,59 - 5,74 
Desviación 0,16 0,04 0,1 - 0,23 
% Atómico 68,7 4,86 3,32 - 23,13 
    
 
 
 
 cr4r1 
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 Fe Cr Mo Si C 
% Peso 78,15 5,27 6,37 - 6,02 
Desviación 0,16 0,04 0,1 - 0,23 
% Atómico 67,65 4,9 3,21 - 24,23 
      
 cr4M3a1 
 Fe Cr Mo Si C 
% Peso 68,22 4,41 20,48 - 6,82 
Desviación 0,15 0,04 0,14 - 0,27 
% Atómico 58,52 4,06 10,23 - 27,19 
      
 cr4M3r1 
 Fe Cr Mo Si C 
% Peso 69,81 4,57 21,53 - 9,44 
Desviación 0,15 0,04 0,15 - 0,31 
% Atómico 53,24 3,75 9,56 - 33,46 
      
 cr6a1 
 Fe Cr Mo Si C 
% Peso 62,48 6,11 24,09 0,69 6,62 
Desviación 0,15 0,05 0,15 0,03 0,27 
% Atómico 54,23 5,69 12,17 1,19 26,72 
      
 cr6r1 
 Fe Cr Mo Si C 
% Peso 61,6 6,05 22,88 0,62 5,66 
Desviación 0,14 0,05 0,15 0,03 0,26 
% Atómico 56,53 5,96 12,22 1,14 24,15 
 
Tabla 4.6. Resultado de todos los análisis de composición realizados en el 
SEM para las series Cr. 
 
 
Para calcular la composición experimental evitando los errores antes expuestos 
usaremos un método sencillo. Pondremos un ejemplo sobre los resultados de 
cr4M3a1 de la Tabla 4.6.. Si la composición teórica de este material es 
Fe61Cr4Mo14C15B6, el total en % atómico de los elementos que nos interesan es 
un 79% (suma de los % de Fe, Mo y Cr). Dentro de este 79%, el Fe ocupa un 
77,215%, el Mo un 17,721% y el Cr un 5,063%. Si realizamos este mismo 
procedimiento pero con los datos de la fila “% Atómico” de cr4M3a1, vemos que 
el total de estos elementos es un 72,81%, el Fe ocupa un 80,37%, el Mo un 
14,05% y el Cr un 5,57%. Teniendo en cuenta el valor de desviación de estos 
valores que el mismo SEM nos proporciona y el error en los valores totales que 
crea la presencia C y B, podemos decir que la composición del material es más 
que aceptable. 
 
Volviendo a la tabla anterior, podemos ver rastros de silicio (Si) en algunas 
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muestras. Esto es debido a que el crisol que se utiliza en el melt spinner  es de 
cuarzo y el hecho de que se lije la punta para agrandar el agujero puede dejar 
restos que al fundir la muestra se unan a ella. 
 
Una vez comprobada la correcta composición, podemos utilizar los datos 
obtenidos en el SEM para comparar la composición de diferentes materiales, 
como por ejemplo varios materiales de la serie Cr, para ver la diferencia en la 
concentración de Cr. 
 
 
 
Fig. 4.1. Gráfico de comparación de las composiciones de los materiales Cr0 y 
Cr6. 
 
 
En la gráfica podemos ver el análisis de composición de las dos muestras, 
superpuesto. En el eje de abscisas se muestra la energía en KeV, y en el eje 
de ordenadas la intensidad con la que se captan los electrones. El pico del cero 
lo encontramos en todos los ensayos y es característico del aparato. El 
siguiente pico, pequeño, corresponde al carbono, coincidente en ambos 
materiales. A continuación tenemos otro pico, correspondiente al hierro, que es 
más alto en la muestra Cr0 ya que tiene 65% de este metal, frente al 59% que 
contiene la muestra Cr6. Cerca del 2 en el eje x encontramos dos picos 
pequeños, el primero de ellos correspondiente al Si, presente solo en la 
muestra Cr6, mientras que el segundo de los pequeños y el grande pertenecen 
al Mo –que debiera ser igual en ambas composiciones-. Entre el 5,5 y el 6 del 
eje x vemos dos picos, estos son de Cr, y como es lógico solo se observan en 
Cr6. Por último tenemos el pico principal y otro para finalizar, que reflejan el Fe. 
Como marca la composición, estos picos son mayores. 
 
Finalmente, vemos una imagen de SEM de la cinta cr4M3r1. En ella se ven los 
detalles de la topografía de su superficie. 
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Fig. 4.2. Vista de la cinta cr4M3 por la parte que estuvo en contacto con la 
rueda del melt spinner. 
 
 
4.5.   DSC 
 
Mediante esta técnica podremos conocer las temperaturas características de 
este material, tales como la temperatura de transición vítrea Tg o la temperatura 
de cristalización Tc. El funcionamiento teórico del método se encuentra en el 
punto 3.5. de este trabajo. 
 
En este caso, al tratarse de un acero, no se verá en el diagrama DSC el pico 
correspondiente a la temperatura de fusión ya que ésta es más alta que la 
temperatura que es capaz de alcanzar el aparato. El resultado que cabe 
esperar es un escalón ascendente que indicará la temperatura de transición 
vítrea y uno o más valles que indicarán la cristalización del material. El tener 
una o más Tc, depende de cantidad de fases cristalinas que se formen durante 
el proceso de cristalización del material. En el caso de que éste tenga más de 
una fase cristalina encontraremos varios valles debido a que cada fase tendrá 
una temperatura característica de cristalización. 
 
El gráfico de la figura Fig. 4.3. muestra el resultado de una prueba DSC para el 
material Cr2. En el eje vertical se muestra el flujo de calor y en el horizontal la 
temperatura. Vemos en este ejemplo que es uno de los casos en que tenemos 
varias cristalizaciones dentro del mismo material, en concreto muestra tres 
picos de cristalización diferentes. 
 
En la figura Fig 4.4. se muestra el resultado de esta prueba para el material 
que hemos fabricado, el Cr4. En el gráfico están marcadas la temperatura en la 
que el material alcanza el final de su fase de transición vítrea –y empieza la 
cristalización- y la temperatura a la que completa su fase de cristalización. 
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Fig. 4.3. Resultado de una prueba DSC para el material Cr2. Observamos tres 
fases de cristalización entre 550ºC y 660ºC. 
 
 
 
Fig. 4.4. Observamos la temperatura a la que finaliza la fase de transición 
vítrea y empieza la cristalización (Tc), y el punto en que se completa la 
cristalización (Tpico). 
 
 
A continuación tenemos en detalle la zona de la transición vítrea de la imagen 
Fig. 4.4., en ella se puede observar mejor la subida del flujo de calor debido al 
proceso de transición vítrea. Se han aproximado los valores de Tg mediante 
extensión e intersección de rectas. 
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Fig. 4.5. Podemos ver las aproximaciones. Tg1 corresponde a la Tg onset, 
donde empieza la transición. Tg2 es la Tg de inflexión. 
 
 
Cabe decir que estos ensayos serán muy útiles a la hora de analizar los 
ensayos hechos con el DMA y a la hora de configurar estos ensayos, ya que 
sabemos con antelación a que temperaturas empiezan a ocurrir cosas en el 
seno del material y podemos evitar hacer barridos de temperaturas demasiado 
extensos que retrasarían la obtención de resultados. 
 
 
4.6.   XRD 
 
Como vemos en punto 3.6. del trabajo, la técnica de difracción por rayos X nos 
permite estudiar la estructura interna del material y saber, por lo tanto, si las 
cintas de Cr4 que hemos creado son vidrios o no. 
 
Hay equipos de laboratorio que son capaces de realizar este estudio, pero se 
obtienen mejores resultados en un acelerador de partículas. Esto es debido a 
la necesidad de tener un haz de rayos X monocromático, estable y potente, 
como el que se puede obtener al acelerar partículas a altas energías. En 
nuestro caso, las muestras fueron enviadas al acelerador de partículas ESRF 
(European Synchrotron Radiation Facility) de Grenoble, en Francia. 
 
En la siguiente figura Fig.4.6. vemos el diagrama de radiación sincrotrón para 
nuestro material. En este gráfico se muestra la intensidad del haz refractado, 
en función del ángulo de incidencia de este haz sobre la muestra. Se puede 
observar claramente que no tiene fases cristalinas –por la ausencia de picos 
puntuales bien definidos-, por lo tanto el material es amorfo. En la figura 
Fig.3.12 vemos la diferencia con lo que sería el XRD de un material cristalino. 
Además vemos en la misma figura que el diagrama del material amorfo tiene 
mucho ruido, esto se debe a que está hecho en laboratorio y no en sincrotrón, 
y se nota la diferencia en el haz de rayos X que se puede crear en uno u otro 
caso. Para compararlo con otros amorfos de la serie Cr, se ha calculado el 
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punto máximo del pico mayor y la anchura  de ese pico al 50% de su altura. 
 
En la figura Fig. 4.7. vemos la imagen XRD para la misma muestra. Los 
diferentes colores muestran diferentes escalas de intensidad del haz 
refractado. El gráfico de la figura Fig. 4.6. lo interpretamos como una sección 
transversal de esta imagen, del centro hacia fuera de modo que cada anillo de 
más intensidad corresponde a un pico en la gráfica. 
 
 
 
Fig. 4.6. XRD para la muestra cr4M3. 
 
 
 
Fig. 4.7. Imagen de XRD para la muestra cr4M3. 
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4.7.   DMA 
 
Como hemos comentado, los ensayos de tensión controlada en multifrecuencia 
realizados con el DMA pueden aportar mucha información acerca del 
comportamiento viscoelástico del material y de las propiedades mecánicas del 
mismo. El gráfico siguiente Fig. 4.8. es el resultado de un ensayo sobre una 
cinta del material cr4M3. En este ensayo se ha estabilizado la temperatura a 
100ºC durante 5 minutos para dejar que el material se relaje y a continuación 
se ha realizado una rampa de temperatura de 100ºC a 600ºC con un 
incremento de 5 grados por minuto. A la vez se le aplicaba a la cinta una 
oscilación de 10 micras de amplitud, una static force de 0,8N para tensar la 
cinta y el forcetrack estaba configurado al 150%. En cuanto a la frecuencia de 
la oscilación, se ha realizado la oscilación a 10Hz y 1Hz simultáneamente. 
 
En el gráfico vemos en el eje horizontal la temperatura. Ya que en la 
estabilización a 100ºC no está previsto que ocurra nada en el material, no se 
tomaron datos en esta etapa. En cuanto a los ejes verticales, vemos en verde a 
la izquierda el storage modulus o módulo elástico (equivalente al módulo de 
Young). A la derecha y en azul se presenta el loss modulus o el módulo de 
pérdidas, que indica la energía que se pierde al aplicar una deformación y dejar 
de aplicarla, por lo tanto es indicador de la viscosidad ya que cuanto más alto 
sea este factor más pérdidas se darán, es decir, el material tiene más 
componente viscosa y disminuye la componente elástica. Por último, en marrón 
y también a la derecha tenemos la longitud de la cinta, que empieza a 
aumentar al empezar la transición vítrea debido a la disminución de la 
viscosidad del material y a las recolocaciones internas. 
 
Como ya se ha comentado en el punto 2.4. de este trabajo, los metales 
amorfos presentan un alto límite elástico y una muy buena capacidad de 
almacenar y retornar energía elástica. Por eso podemos ver un elevado 
storage modulus durante toda la gráfica hasta que se produce un repentino 
descenso debido al comienzo de la transición vítrea. En cuanto al loss modulus 
ocurre todo lo contrario. Observamos que el material tiene un bajo coeficiente 
de pérdidas hasta que empieza el proceso de transición vídrio-líquido, esto 
también casa con lo explicado en el punto 2.4.. Idealmente esta parte inicial de 
ambas variables debería ser constante, o presentar una mínima pendiente. Por 
el contrario, hemos observado comportamientos extraños, sobre todo en el 
rango de 200ºC a 400ºC, esto puede ser debido al propio método experimental, 
al estado de las cintas con las que se trabaja o a que no se ha conseguido una 
configuración correcta –para ese material- de todos los parámetros de 
frecuencia, oscilación y fuerzas. 
 
Después de esta primera fase “constante”, vemos el inicio de fuertes 
pendientes, que indican que se ha llegado a la temperatura de transición vítrea 
Tg y que están empezando a darse todos los cambios internos debidos a la 
cristalización del material. Hay que decir que la Tg que encontraremos así es la 
que denominamos “Tg  dinámica”, ya que ésta varía con la frecuencia a la que 
le estemos aplicando las oscilaciones. Aunque esta temperatura varíe con la 
frecuencia, deberá ser acorde con la que hemos deducido al estudiar los 
resultados del DSC. Para encontrar estas temperaturas hemos estudiado la 
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gráfica de la frecuencia de 10Hz ya que presentaba menos ruido y por lo tanto 
era más fácil buscar las líneas que nos darán un punto de intersección donde 
situaremos la Tg. En este caso la línea superior del storage modulus es la 
correspondiente a esa frecuencia de 10Hz y es la línea inferior en el caso del 
loss modulus. Para definir esta temperatura también hemos usado la longitud 
de la cinta, ya que es un reflejo de los fenómenos a escala microscópica que 
ocurren en la cinta. A diferencia de las señales de storage modulus y loss 
modulus, que varían con la frecuencia del ensayo, la señal de la longitud de la 
cinta no se ve afectada, por lo que la lectura de la Tg no la denominaremos 
“dinámica”, como en el caso del storage modulus. 
 
Podemos ver que las Tg encontradas son 515,58ºC –en verde- para el storage 
modulus, 515,62ºC –en azul- para el loss modulus y 514,43 para la longitud. Si 
volvemos a la Fig. 4. 5., veremos que el valor de la Tg obtenido a partir del DSC 
es de aproximadamente 516ºC, cosa que cuadra perfectamente con los 
resultados obtenidos en esta prueba de DMA. 
 
Desafortunadamente las cintas de cr4M3 conseguidas con el melt spinner eran 
frágiles y retorcidas, factor que ha impedido que el ensayo del que se habla en 
este apartado finalizase. Como vemos en la gráfica a continuación, la cinta se 
rompió al llegar aproximadamente a los 540ºC, cuando aún no había finalizado 
el proceso de cristalización. Si esto hubiese ocurrido, tanto el storage modulus 
como el loss modulus se hubieran estabilizado en unos nuevos valores. Si 
pudiésemos estudiar esta región veríamos el rango de temperatura en el que 
ocurre la cristalización y la duración de este proceso. 
 
Cabe decir que la velocidad a la que se realiza la rampa de temperatura 
también influye en el resultado, ya que si se hace a temperaturas más lentas, 
todo ocurre antes debido a que la muestra pasa más tiempo a cada 
temperatura y permite mejor los movimientos internos de la relajación 
estructural. Explicado esto, reiteramos la dificultad de encontrar una 
configuración de ensayo que permita ver bien todos los procesos para un 
material, debido a la cantidad de parámetros que influyen y que hace falta 
ajustar. Nos hemos centrado en las cintas de cr4M3 en este apartado, ya que 
son las de producción propia, pero se han hecho ensayos con otros materiales 
cuyos resultados se presentan en el siguiente apartado y en los anexos del 
trabajo. 
 
 
Fig. 4.8. Gráfico del resultado de un ensayo con DMA en una muestra cr4M3. 
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CAPÍTULO 5. CARACTERIZACIÓN DMA Y 
COMPARACIÓN CON OTROS ACEROS AMORFOS 
 
 
En los apartados anteriores nos hemos centrado en explicar de forma teórica 
todos los métodos de producción y caracterización que hemos usado y se han 
expuesto los resultados obtenidos sobre el material Fe61Cr4Mo14B6C15. En este 
apartado se compararán estos resultados con los de otros materiales de 
composiciones muy similares de los que ya disponíamos en el laboratorio. 
 
Los materiales de los que vamos a hablar son las series Fe65-xCrxMo14B6C15 y 
Fe71.2-xC7Si3.3B5.5P8.7Cr2.3Al2Mox. En la primera serie los valores de x serán 0, 2, 
4, 6 y los denominaremos Cr0, Cr2, Cr4 y Cr6 respectivamente. En la segunda 
serie los valores serán 0, 4.5, 6.5 y los denominaremos laura6, laura7 y laura8 
respectivamente. 
 
5.1.   SEM 
 
En este caso compararemos la composición de las cintas de la serie Cr, ya que 
son las únicas que pudimos analizar en el SEM. La comparación entre la 
muestra con menos cromo –Cr0- y la que contiene más –Cr6-, la tenemos 
comentada en la figura Fig.4.1.. Como dato más interesante tenemos la 
comparación entre la muestra Cr4 que ya estaba creada y la muestra Cr4M3 
que se creó especialmente para éste trabajo. A diferencia de lo que cabía 
esperar, las composiciones no son idénticas, es más, difieren bastante en 
algunos elementos. Esto hace notar que alguna composición es errónea. 
 
 
 
Fig. 5.1. Comparación SEM entre Cr4 y Cr4M3. 
 
 
En la figura anterior vemos la composición de dos materiales en teoría 
idénticos, analizados con SEM. A simple vista se puede ver que no son 
idénticos, empezando por el primer pico pequeño, que pertenece al carbono. 
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Como ya se ha explicado este elemento no puede ser tomado como referencia 
por la inexactitud del SEM para detectarlo, pero vemos que la muestra Cr4 
contiene menos. El segundo pico muestra la cantidad de Fe, y en este caso 
también la cinta Cr4 tiene menos. El siguiente pico, pequeño y justo en 2kEV 
en la escala horizontal, se refiere al Mo, igual que los dos siguientes –el último 
de ellos a 3kEV, casi invisible-. Para este material, vemos también que la cinta 
Cr4 contiene mucho menos, haciéndose muy notable en el pico principal. El 
siguiente máximo lo encontramos a 5.4 kEV y en él podemos ver la cantidad de 
Cr, igual que en el último pico, situado a 7 kEV. A diferencia de los demás 
elementos es la cinta cr4M3 la que tiene menos concentración de este 
elemento. Lo mismo ocurre con el pico más alto del gráfico, que muestra la 
concentración de Fe. Estas diferencias se deben sin duda o a un error en la 
composición o a pérdida de masa de alguno de los componentes durante 
alguna fase del proceso de creación de la cinta. Como las cintas Cr4 estaban 
creadas y se ha llevado control exhaustivo de todo el proceso de creación de 
las cintas Cr4M3, debemos presuponer que las correctas son estas últimas. 
 
 
5.2.   DSC 
 
En este apartado podremos ver cómo afectan los cambios de composición del 
material a las diferentes temperaturas características de éste y a la o las fases 
de cristalización que puedan tener. En las figuras Fig. 4.3. y Fig. 4.4. del 
apartado 4.5. de este trabajo, podemos ver la comparación entre un gráfico 
DSC del material Cr2 y uno del material Cr4M3. A continuación vemos más 
gráficos DSC para los diferentes materiales con los que hemos trabajado. 
 
 
 
Fig. 5.2. Gráficos DSC de los materiales Cr0, Cr2, Cr4 y Cr6. 
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Observamos en la figura anterior que todos los materiales muestran 3 picos de 
cristalización bien marcados. La que se ve más clara es la de Cr0. Observamos 
pero, que en el caso del Cr4M3 solo existe un pico de cristalización y que 
además es más estrecho que en los demás materiales. Esto indica que la 
cristalización ocurre entre dos temperaturas más cercanas, es decir, ocurre 
más rápidamente. También cabe añadir que en el caso del material Cr4 es el 
que emana más energía durante el proceso (recordemos que el proceso de 
cristalización es un proceso exotérmico), por lo tanto indica que los átomos de 
este material alcanzan unas posiciones muy estables –de máximo ahorro 
energético- muy rápidamente. La diferencia que hace pensar que el material no 
tenga la composición deseada es el valor de la Tpico, ya que en todos los casos 
está por encima de 550ºC y parece aumentar con la concentración de Cr, al 
menos para los casos de Cr0, Cr2 y Cr6. También veremos en la siguiente 
figura Fig. 5.3. que en el caso de Cr4M3 sí que está la Tpico a unos valores más 
acordes con los demás materiales. 
 
A continuación, otra comparación interesante se da entre el material Cr4 y 
Cr4M3, ya que en teoría son materiales idénticos pero volvemos a ver con el 
DSC que no es así. En este caso, la muestra Cr4M3 tiene más marcada la 
temperatura de cristalización, el pico es más estrecho y llega hasta 3 en la 
escala de flujo de calor (mW por miligramo de muestra), mientras que el Cr4 
apenas supera el 2. En este caso podemos decir que el material Cr4M3 
cristaliza más rápidamente y lo hace más exotérmicamente que el Cr4. 
Además, toda la gráfica de Cr4 está desplazada a la izquierda, es decir, todos 
los fenómenos ocurren antes en la escala de temperaturas. Si nos fijamos en la 
Tpico, que en Cr4M3 es de 566ºC, vemos que Cr4 la tiene en apenas unos 
510ºC. 
 
 
 
Fig. 5.3. Gráficos DSC para el material Cr4M3 (izquierda) y el Cr4 (derecha). 
 
 
Para acabar veremos también un ejemplo de un DSC de otro de los materiales 
que hemos introducido y de los que analizaremos en el apartado DMA. En este 
caso es el gráfico DSC para una muestra de Laura7. Podemos destacar de 
este material que tiene cierto parecido al resultado de Cr0, pero con los picos 
más estrechos. Las temperaturas características son similares a las que 
encontramos en el material Cr2, pero los valores en la escala vertical son del 
orden de tres veces mayores que en el caso de la serie Cr. 
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Fig 5.4. Gráfica DSC del material Laura7. 
 
 
Por último, podemos ver una tabla donde se muestran las Tg obtenidas a partir 
de las lecturas del DSC y del DMA, que nos permitirán comparar unas y otras 
rápidamente y facilitará el seguimiento del trabajo. También podemos ver la 
relación Tc – Tg para todos los materiales de la serie Cr. Ésta es la diferencia 
entre la temperatura de transición vítrea y la temperatura de cristalización del 
material. 
 
 
 Cr0 Cr2 Cr4 Cr4M3 Cr6 
Tc DSC 516.7ºC 555.1ºC 499.6ºC 561ºC 565.7ºC 
Tg DSC 484.6ºC 521.7ºC 468.6ºC 516ºC 520.4ºC 
Tg DMA 482ºC 513.7ºC 406.6ºC 515ºC 542ºC 
Tc - Tg (DSC) 32.1ºC 33.4ºC 31ºC 45ºC 45.3ºC 
Tc – Tg (DSC – DMA) 34.7ºC 41.4ºC 93ºC 46ºC 23.7ºC 
 
Tabla. 5.1. Comparación entre la Tg obtenida con DSC y la obtenida con DMA 
para toda la serie Cr. 
 
 
5.3.   DMA 
 
En este apartado compararemos los resultados de los diferentes ensayos DMA 
sobre las series de materiales que hemos trabajado y relacionaremos la 
información obtenida con los apartados anteriores para conseguir un análisis 
completo del material. Cabe decir que no todos los resultados de los ensayos 
DMA son útiles para sacar información ya que hay problemas de vibración, 
cinta rota o mala elección de los parámetros de ensayo. En el caso de los 
materiales de la serie Cr, nos encontramos con unas cintas muy frágiles, que 
no permitían acabar el experimento sin romperse. Esto hace que podamos ver 
la temperatura de transición vítrea dinámica Tg –que depende de la frecuencia-, 
pero no el intervalo de temperaturas en las que tiene lugar la cristalización. 
 
Otro de los factores interesantes de los ensayos DMA es que los fenómenos en 
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las curvas, dependen de la temperatura y la frecuencia. Así, cuanto más lenta 
sea la rampa de temperaturas a la que sometemos el material, antes ocurrirán 
todos los procesos en el seno del mismo. La frecuencia a la que hagamos el 
estudio también es determinante y hace que estos procesos tengan lugar antes 
o después en diferentes ensayos con la misma rampa de temperatura. 
Deberemos comprobar, por lo tanto, que los máximos de las diferentes 
variables en ensayos idénticos con distintos materiales no coincidan. Si estos 
máximos coincidiesen, querría decir que la cristalización ha tenido lugar antes 
de que acaben de darse otros procesos propios de la fase de transición vítrea –
disminución del módulo elástico y aumento del módulo viscoso-. 
 
 
Material Rampa temperatura F Amplitud 
Oscilación 
Static 
force 
Laura6 Tramp(ambiente-500ºC), 3K/min 1Hz 1 m 0.15N 
Laura6 5min a 250ºC+Tramp(250ºC-600ºC), 3K/min 1Hz 1 m 0.2N 
Laura6 Tramp(300ºC-450ºC)+Tramp(250ºC-600ºC), 3K/min 1Hz 1 m 0.2N 
Laura6 Tramp(300ºC-450ºC)+Tramp(250ºC-600ºC), 1K/min 1Hz 1 m 0.2N 
Laura6 Tramp(300ºC-450ºC)+Tramp(250ºC-550ºC), 1K/min 0.1Hz 1 m 0.2N 
Laura6 Tramp(300ºC-450ºC)+Tramp(250ºC-550ºC), 1K/min 1Hz 1 m 0.3N 
Laura6 30min a 400ºC+Tramp(400ºC-550ºC), 1K/min 1Hz 1 m 0.2N 
Laura6 30min a 400ºC+Tramp(400ºC-550ºC), 1K/min 0.1Hz 1 m 0.2N 
Laura6 1hr a 400ºC+Tramp(400ºC-550ºC), 1K/min 0.1Hz 1 m 0.2N 
Laura6 1hr a 400ºC+Tramp(400ºC-550ºC), 1K/min 1Hz 1 m 0.2N 
Laura6 1hr a 400ºC+Tramp(400ºC-550ºC), 1K/min 10Hz 1 m 0.2N 
Laura6 1hr a 400ºC+Tramp(400ºC-550ºC), 1K/min 1Hz 1 m 0.2N 
Laura6 5min a 100ºC+Tramp(100ºC-600ºC), 5K/min 10Hz
/1Hz 
10 m 0.8N 
Laura7 5min a 100ºC+Tramp(100ºC-600ºC), 5K/min 10Hz
/1Hz 
10 m 0.8N 
Laura7 5min a 100ºC+Tramp(100ºC-600ºC), 5K/min 10Hz
/1Hz 
5 m 0.8N 
Laura8 5min a 100ºC+Tramp(100ºC-600ºC), 5K/min 10Hz
/1Hz 
10 m 0.8N 
Laura8 5min a 100ºC+Tramp(100ºC-600ºC), 5K/min 10Hz
/1Hz 
5 m 0.8N 
Cr0 5min a 100ºC+Tramp(100ºC-600ºC), 5K/min 10Hz
/1Hz 
25 m 0.8N 
Cr0 5min a 100ºC+Tramp(100ºC-600ºC), 5K/min 10Hz
/1Hz 
10 m 0.8N 
Cr2 5min a 100ºC+Tramp(100ºC-600ºC), 5K/min 10Hz
/1Hz 
25 m 0.8N 
Cr4 5min a 100ºC+Tramp(100ºC-600ºC), 5K/min 10Hz
/1Hz 
25 m 1N 
Cr4 5min a 100ºC+Tramp(100ºC-600ºC), 5K/min 10Hz
/1Hz 
25 m 0.8N 
Cr4 5min a 100ºC+Tramp(100ºC-600ºC), 5K/min 10Hz
/1Hz 
25 m 0.4N 
Cr4 5min a 100ºC+Tramp(100ºC-600ºC), 5K/min 10Hz
/1Hz 
25 m 0.6N 
Cr4M3 5min a 100ºC+Tramp(100ºC-600ºC), 5K/min 10Hz
/1Hz 
10 m 0.8N 
Cr6 5min a 100ºC+Tramp(100ºC-600ºC), 5K/min 10Hz
/1Hz 
10 m 0.8N 
 
Tabla 5.2. Relación de los ensayos DMA exitosos. Se puede observar cómo se 
van ajustando todos los parámetros hasta encontrar una forma óptima.  
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En la figura siguiente vemos la gráfica DMA para el material Cr0. En este caso 
se estabilizó la temperatura a 100ºC durante 5 minutos y a continuación se 
realizó una rampa de temperatura de 100ºC a 600ºC con una velocidad de 
5K/min. Como podemos ver, cada variable tiene dos señales, correspondientes 
a las dos frecuencias a las que se realizó el ensayo de forma simultánea. Éstas 
fueron 10Hz y 1Hz. La preload force se programó en 0.8N. La amplitud de la 
oscilación era de 10 m. Como se puede observar, la cinta se rompió antes de 
alcanzar el final del ensayo. Éste fue un problema muy recurrente pero no se 
pudo solucionar ya que si se usaba una preload force mucho menor no se 
tensaba suficientemente la cinta y al hacer las oscilaciones surgían resultados 
falseados. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Fig. 5. 5. Gráfica DMA para el material Cr0. 
 
 
Podemos ver aproximadas las Tg dinámicas en las diferentes variables 
medidas. Estas temperaturas se encuentran entre 480ºC y 484ºC, lo cual es 
bastante exacto con la Tg obtenida de los ensayos DSC, la cual para este 
material es de 484.6ºC. Cabe destacar que estos resultados no tienen porqué 
ser exactos, ya que la prueba de calorimetría se hace con una rampa de 
temperaturas diferente a estos ensayos DMA, concretamente a 20K/min, por lo 
tanto es normal que los valores de Tg obtenidos por DSC sean ligeramente más 
altos que los de DMA. 
 
En la figura Fig. 5.6. vemos el mismo ensayo para el material Cr2. La única 
diferencia es que la amplitud de la oscilación es de 25 m en vez de 10 m. En 
este caso, las señales de storage modulus y de loss modulus no son 
suficientemente claras como para aproximar valores, así que se ha aproximado 
sobre la señal de longitud de la muestra solamente. Observamos que el valor 
de Tg obtenido es de 513.75ºC, mientras que el obtenido en el laboratorio con 
el DSC es de 521.7ºC. De nuevo una buena concordancia. 
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La figura Fig. 5.7. muestra el mismo procedimiento que el llevado a cabo en los 
materiales Cr0 y Cr2, pero esta vez con el material Cr4. En este caso la 
amplitud es de 25 m y la static force de 1N. En esta gráfica podemos observar 
de nuevo la Tg aproximada obtenida sólo de la señal de la longitud de la cinta. 
Esta temperatura es de 406.65ºC, que está muy lejos de la obtenida con el 
DSC (468.6ºC). Como ya hemos comentado con anterioridad, este material 
tiene un comportamiento diferente a los otros de la serie y concretamente al 
material Cr4M3, teniendo la misma composición teórica. En cuanto a los 
resultados sobre este material, el Cr4M3, están comentados en el apartado 4.7. 
de este trabajo. 
 
 
 
Fig. 5.6. Gráfica DMA para el material Cr2. 
 
 
Fig. 5.7. Gráfica DMA para el material Cr4. 
 
Caracterización DMA y comparación con otros aceros amorfos  49 
 
 
 
Fig. 5.8. Gráfica DMA para el material Cr6. 
 
 
 
En la figura anterior Fig. 5.8. vemos el análisis DMA para el material Cr6. En 
este ensayo, el procedimiento es el mismo que en los anteriores, pero la 
amplitud de la oscilación es de 10 m y la static force está configurada a 0.8N. 
En este caso la Tg medida se encuentra a 542.04ºC. En cambio, la Tg medida 
en el DSC es de 520.4ºC. Esta gran diferencia –ya que el resultado DMA se 
encuentra por encima del resultado DSC, al contrario de lo que cabe esperar- 
se puede deber a inexactitud en la gráfica DSC y en el método de 
aproximación al encontrar la intersección de las rectas, ya que si observamos 
el gráfico DSC del material Cr6 (Fig. 5.2.), vemos que no se observa 
prácticamente ningún cambio de pendiente en la zona de transición vítrea, lo 
que enmascara el punto exacto donde se encontraría esta Tg. A diferencia de 
los otros ensayos con DMA de la serie Cr, en éste sí que acabó todo el proceso 
sin romperse la cinta. El problema de hacer ensayos multifrecuencia es que el 
force track no deja graficar los valores hasta que no detecta que éstos se 
mantienen estables. Al ir cambiando de una frecuencia a otra continuamente 
estos puntos que considera “válidos” son menos en cantidad. Éste es el motivo 
por el que en las gráficas vemos picos abruptos en vez de curvas, que son 
síntoma de que el gráfico tiene pocos puntos y se han trazado líneas rectas 
entre éstos. 
 
A continuación veremos una prueba DMA sobre otro material, el laura7. Para 
poder comparar el resultado con la serie Cr, se realizó el ensayo con la misma 
estabilización a 100ºC durante 5min, seguida de una rampa de 100ºC a 600ºC 
a 5K/min. Las frecuencias usadas son también 10Hz y 1Hz. La amplitud de la 
oscilación se configuró a sólo 5 m ya que en las diferentes pruebas se rompía 
la cinta antes de alcanzar la zona donde ocurren los fenómenos que 
analizamos. La static force es de 0.8N. En este caso está marcada la Tg en las 
tres señales, y se encuentra entre los 484ºC y los 504ºC, mientras que la Tg 
obtenida por calorimetría se sitúa en 503.9ºC. Se puede observar también que 
el comportamiento del material en respuesta al mismo ensayo es bastante 
diferente a la serie Cr. 
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Fig. 5.9. Gráfica DMA para el material Laura7. 
 
Si se consigue completar el ensayo y poder ver el inicio de la transición vítrea y 
la cristalización se pueden dar más datos interesantes, como el intervalo de 
temperaturas desde la Tg hasta la temperatura de cristalización Tc. Como 
ejemplo pondremos una gráfica DMA del material laura6, que se ensayó de 
forma diferente para poder observar este fenómeno. En este caso primero se 
puso la muestra a 300ºC, para realizar una rampa de 300ºC a 450ºC a 3K/min 
y 1Hz de frecuencia. Posteriormente se dejó enfriar para hacer una rampa de 
250ºC a 600ºC. De este modo se permitía en la primera fase del proceso que el 
material se adaptara a la tensión a la que está sometida y a la temperatura que 
se le aplica. En este caso la amplitud de la oscilación es de solo 1 m y la static 
force de 0.2N, estos valores menores se deben a que al ser un ensayo más 
“duro” en cuanto a las condiciones y el tiempo que se tarda, la cinta no 
aguantaría valores elevados sin romper. En el gráfico tenemos marcadas las Tg 
dinámicas, y medido el intervalo. En este caso, el intervalo en el que se han 
dado todos los fenómenos es de 27ºC, que al tener una rampa de 3K/min 
significa que ha tardado 9 minutos. 
 
 
Fig. 5.10. Gráfica DMA para el material laura6. 
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Para acabar estas caracterizaciones con DMA, comprobaremos si los picos de 
las señales de tres ensayos idénticos a diferentes frecuencias se encuentran 
en la misma temperatura o difieren. Como ya se ha explicado, si coinciden en 
la misma temperatura querrá decir que la cristalización ha ocurrido pronto y no 
hemos podido observar la finalización de los procesos que se estaban dando, 
ya que lo normal es que estos picos tengan su máximo a diferentes 
temperaturas si se ensayan diferentes frecuencias. No estemos viendo los 
picos reales, sino la subida o bajada de la señal hasta el punto exacto donde 
ocurre la cristalización. Esta comparación se ha realizado sobre cintas del 
material laura6. Para poder realizarla, se han exportado los datos en un fichero 
de texto y se han tratado para normalizarlos a un valor, ya que cada eje vertical 
se ajusta independientemente para mostrarse entero en la gráfica y no tienen 
la misma escala. Una vez normalizados los valores ya se pueden graficar 
juntos para poder compararlos fácil y correctamente. 
 
 
Fig. 5.11. Comparación de las tres señales de storage modulus para 10Hz, 1Hz 
y 0.1Hz en el material laura6. 
 
 
 
Fig. 5.12. Comparación de las tres señales de loss modulus para 10Hz, 1Hz y 
0.1Hz en el material laura6. 
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Para estas comparaciones se realizó el mismo ensayo, cambiando únicamente 
la frecuencia. En este caso se mantuvo durante una hora la temperatura a 
400ºC, para a continuación realizar un rampa de 400ºC a 550ºC a 1K/min –los 
gráficos pertenecen únicamente a esta porción del ensayo-. La amplitud de la 
oscilación es 1 m y la static force es de 0.2N. En este caso el force track 
estaba desactivado. Como podemos comprobar en los dos gráficos, todos los 
cambios parecen ocurrir a las mismas temperaturas, ya que si trazamos líneas 
verticales en los picos o valles, a simple vista están alineados. Cumpliendo la 
hipótesis que se pensó al comenzar a ver los resultados, la cristalización corta 
los cambios en las propiedades mecánicas que se van produciendo, no 
llegando a ver los máximos alcanzables por esta muestra. 
 
Para comprobar que efectivamente, la respuesta del material varía con la 
temperatura, veremos el fenómeno en la región anterior al pico de las señales. 
En este caso observamos que la pendiente con la que crecen o decrecen las 
señales es diferente para las dos frecuencias. Concretamente las señales 
correspondientes a una frecuencia de 1Hz decrecen –en el storage modulus- o 
crecen –en el loss modulus- de manera más pronunciada que en las señales 
de 10Hz. Por lo tanto, en el caso de un ensayo de 1Hz, se llegaría al pico antes 
que en el caso de 10Hz, cosa que no podemos ver en este caso por los 
motivos previamente expuestos. 
 
 
Fig. 5.13. Gráfica DMA multifrecuencia para el material laura6.
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CAPÍTULO 6. CONCLUSIONES 
 
 
En el proceso de producción hay una pérdida de masa inevitable, pero se 
puede minimizar de las siguientes formas: 
 
 Fundir el B por separado, después que el resto de elementos. 
 Si hay elementos en forma de alambre, prensarlos bien. 
 Poner los elementos menos pesados (C) debajo del resto. 
 Subir la intensidad del arco poco a poco. 
 
En el melt spinner la muestra de material en el crisol debe ser de alrededor de 
2g. A partir de este punto, elegir una configuración adecuada de todos los 
parámetros es esencial para conseguir buenas cintas, que permitirán más 
flexibilidad de ensayo en el DMA. Para esto es necesario el método prueba-
error. 
 
En el análisis de composición los elementos poco pesados (B y C) aparecen 
sobrerepresentados. Es un problema inherente de la técnica, así que ocurrirá 
con la misma magnitud en todas las pruebas, de forma que se pueden 
comparar las composiciones relativas de los demás elementos y obtener 
resultados fiables. Se observó que el material Cr4 presenta diferencias 
notables con los demás de la misma serie, mientras que el material que se creó 
expresamente (Cr4M3), es coherente con éstos. Se hallaron trazas de Si que 
probablemente son residuos del proceso de melt spinning. 
 
En cuanto a los análisis con XRD, se ha podido concluir que todas las 
muestras analizadas (serie Cr), son amorfas. Esto incluye el material Cr4, que 
no tiene una correcta composición. Esto demuestra que este sistema 
composicional tiene buena habilidad para formar vidrio (GFA). 
 
En los ensayos con calorimetría se ha podido ver que tanto la temperatura de 
transición vítrea Tg como la temperatura de cristalización Tc, aumentan con el 
incremento de la concentración de Cr. Por lo tanto, este elemento hace que los 
enlaces sean más rígidos y retrasa estos fenómenos. La relación Tc-Tg, tanto 
para una Tg obtenida con DSC como para una obtenida con DMA muestran que 
el material Cr4M3 –es decir, una concentración del 4% de Cr- es el que 
presenta mayor estabilidad de su fase amorfa frente a la fase cristalina. Esta 
mejor GFA del Cr 4% puede estar relacionada con la supresión de alguna fase 
de cristalización gracias a su composición interna, ya que es el único material 
de la serie Cr que solo presenta un pico de cristalización. 
 
En los ensayos DMA hemos podido ver que se necesita un tratamiento previo 
de la cinta para poder llegar a resultados concluyentes. Esto se debe a que si 
se hace una rampa de temperatura desde un valor ambiente, los resultados 
muestran una relajación interna del material debido al aumento de temperatura. 
Para evitarlo, se aumenta la temperatura y se mantiene en un valor, para dejar 
que se relaje la cinta antes de empezar a guardar la información y a aplicar las 
oscilaciones. Aún con este proceso, no se consigue una respuesta estable. 
Esto puede deberse a que la cinta está pretensionada, es decir, al estar 
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retorcida o ser más gruesa o densa en partes concretas, estamos viendo 
tensiones internas del material que afectan a la gráfica del DMA. Otro de los 
problemas es que si ensayamos con amplitudes bajas tenemos estas 
interferencias no repetitivas que dependen del trozo de cinta. Mientras que si 
ensayamos a altas amplitudes, evitamos en parte este problema pero no 
vemos el proceso completo ya que la cinta rompe antes de acabar. 
 
La Tg dinámica –representada por la caída del storage modulus- y la Tg –
representada por el aumento en la longitud de la cinta- se ven claramente. El 
DMA tiene más sensibilidad que el DSC. En el análisis a diferentes frecuencias 
se ha podido demostrar que el pico en el loss modulus queda cortado por la 
cristalización, así que no se puede encontrar el tiempo de respuesta 
característico  de este material para las frecuencias ensayadas. 
 
Como se ha dicho en la introducción, estos materiales están en pleno 
desarrollo y este trabajo sólo es un paso más en el estudio de sus propiedades 
y de métodos de producción optimizados.
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